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Zusammenfassung
Ziel dieser Diplomarbeit bei der Gesellschaft für Schwerionenforschung in Darmstadt
war es, einen in-situ heizbaren Probenhalter für Materialuntersuchungen im Ultrahoch-
vakuum aufzubauen und mit diesem zwei verschiedene Materialanalysen durchzufüh-
ren. Der Halter kann gleichzeitig zwei Proben aufnehmen, deren Temperaturen unab-
hängig voneinander geregelt werden können. Er wurde in eine vorhandene Apparatur
eingebaut, die die Oberflächenanalysen RBS und ERDA ermöglicht.
Als erstes wurde ein Experiment zur Untersuchung des Aktivierungszyklus einer NEG-
Probe mittels ERDA durchgeführt. Dabei zeigte sich, dass der Getter bereits bei Tempe-
raturen von 150°C begann, an der Oberfläche gebundenen Kohlenstoff und Sauerstoff in
den Festkörper zu transportieren. Mit steigender Temperatur und Heizdauer verbesser-
te sich der Stofftransport. Sauerstoff wurde besser als Kohlenstoff in das Gettermaterial
transportiert und erreichte bis zu 10 % Stoffanteil an der Probe. Der Anteil an Kohlen-
stoff lag am Ende des Experiments bei 7 %.
Im zweiten Experiment wurde das Diffusionsverhalten von Kupfer in Gold untersucht.
Aus früheren Experimenten ist bekannt, dass die Materialien bei Temperaturen von et-
wa 200°C innerhalb weniger Stunden vollständig ineinander diffundieren, so dass die
Beschichtungen einem typischen UHV-Ausheizzyklus nicht standhalten. Im aktuellen
Experiment konnte nun gezeigt werden, dass eine Diffusionsbarriere aus Nickel zwi-
schen Goldbeschichtung und Kupfersubstrat die Diffusion im untersuchten Tempera-
turbereich bis zu 350°C verhindern kann.
Abstract
Aim of this diploma thesis done at GSI was the construction of an in-situ bakeable tar-
get holder for material analysis under ultra-high vacuum conditions and its use in two
experiments. At the same time the sample mount can hold two targets, which temper-
atures can be controlled individually. The holder was mounted in an existing experi-
mental setup where ERDA and RBS can be performed.
As a first experiment the activation cycle of a NEG-sample was examined with the
ERDA technique. It was shown that already at temperatures of about 150°C the oxygen
and carbon layer on the surface was transported into the NEG-material. With increas-
ing temperature and duration of the heating themigration of the surface layer increased.
The observed transport of oxygen into the getter material compared to carbon was bet-
ter. At the end of the experiment a concentration of 10 % oxygen and 7 % carbon was
found in the sample.
In an other experiment the diffusion behaviour of copper into gold was investigated. At
temperatures of about 200°C a complete diffusion of the gold layer into the copper sub-
strate within a few hours was observed in former experiments. Therefore this coating
cannot withstand a typical UHV bake-out cycle. In the recent experiment it was shown
that a diffusion barrier made of nickel between both layers can prevent this diffusion in
the investigated temperature range up to 350°C.
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Kapitel 1
Einleitung und Motivation
Das Streben nach Wissen über den Aufbau der Materie und die Untersuchungen der
Ursprünge unseres Universums sind der Antrieb für die Atom- und Teilchenphysik
des 21. Jahrhunderts. Der Vorstoß in immer kleinere Dimensionen unserer Welt er-
fordert in gleichem Maße immer größere und besser ausgeklügelte Forschungsanla-
gen. Für Beschleunigerexperimente werden immer größere Teilchenenergien benötigt.
Zu diesem Zweck wird auch die bestehende Beschleunigeranlage der Gesellschaft für
Schwerionenforschung mbH (GSI) in Darmstadt (Abbildung 1.1) kontinuierlich verbes-
sert und im Rahmen des internationalen FAIR-Projekts (Facility for Antiproton and Ion
Research) erheblich ausgebaut. [13]
Abbildung 1.1: Die bestehende Anlage der GSI [13]
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Damit steigen die Anforderungen an sämtliche Komponenten der Anlage. Nicht nur der
Aufbau der Detektoren wird komplexer, sondern auch die Elemente des Beschleunigers
müssen den Herausforderungen der hohen Energien bei höchsten Intensitäten ange-
passt werden. Ein zentrales Problem sind dabei die Vakuumbedingungen in den Strahl-
rohren. Dies wird insbesondere bei Ringbeschleunigern relevant, da dort der Strahl
während der Beschleunigung mehrere 100.000 Umläufe zurücklegt. Im SIS 18 (Schwe-
rionensynchrotron der GSI mit einem Umfang von 216 m) sind 200.000 Zyklen üblich,
was etwa einer Erdumrundung als Beschleunigungsstrecke entspricht. Mit der Länge
der Beschleunigungsstrecke steigt die Wahrscheinlichkeit, dass ein Projektil mit einem
Restgasatom zusammenstößt, was zu Strahlverlusten führt. Damit die Strahllebensdau-
er bei hohen Teilchenströmen hinreichend groß wird, sind derzeit dynamische Drücke
im Bereich von 10−11 mbar gefordert; für das FAIR-Projekt (Abbildung 1.2) soll eine
Verbesserung um mindestens eine Größenordnung erreicht werden. Dieses Ziel zu rea-
lisieren ist eine der Aufgaben der Ultrahochvakuumgruppe der GSI.
Abbildung 1.2: GSI- der geplante FAIR-Ausbau [13]
3Die Realisierung von Drücken im Bereich von 10−12 mbar erfordert nicht nur Pum-
pen, die in den entsprechenden Druckbereichen hinreichend viel Saugleistung für ver-
schiedene Gase bereitstellen. Hinzu kommen kryogene Flächen, auf denen die Ga-
se ausgefroren werden und warme Abschnitte mit Getterbeschichtungen. Leitwertbe-
grenzte Abschnitte können durch Beschichtung mit “Non Evaporable Getter” (vgl. Ab-
schnitt 2.1) von “Gasquellen” in pumpende Oberflächen verwandelt werden. Für Be-
schichtungen an möglichen Strahlverluststellen werden Materialien mit niedrig desor-
bierenden Eigenschaften ausgewählt.
Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde eine in-situ heizbare Probenhalterung für Ma-
terialuntersuchungen und Charakterisierungen entwickelt. Die Heizung der Proben er-
möglicht die Simulation eines UHV-Ausheizzyklus bei gleichzeitiger Charakterisierung
der Probe. Die entsprechenden Anforderungen und die Umsetzung werden in Kapitel 5
beschrieben.
Mit dieser Probenhalterungwurden zwei verschiedeneMaterialuntersuchungen durch-
geführt, die Aufschluss über die Beschichtungen, die im Beschleuniger verwendet wer-
den, geben sollen. Derzeit werden die Dipol- und Quadrupolkammern des SIS 18 mit
NEG beschichtet. Zur Nutzung der Gettereigenschaften des Materials ist ein Aktivie-
rungszyklus notwendig, der zusammen mit einem UHV-Ausheizzyklus durchgeführt
wird. Ab Temperaturen von 150°C wird die NEG-Oberfläche aktiv und beginnt Gasteil-
chen zu binden. Auf die Untersuchung dieses Aktivierungszyklus mit der Elastic Recoil
Detection Analysis (ERDA, vgl. Abschnitt 3.1) wird in Kapitel 6 näher eingegangen.
Für Strahlverluststellen im Synchrotron werden derzeit neue Kollimatoren [22] (Ab-
bildung 1.3) entwickelt. Dazu werden in die Vakuumkammer des Kollimators NEG-
beschichtete Sekundärkammern montiert. Die tatsächliche Strahlverlustfläche für die
umgeladenen Ionen wird mit niedrig desorbierendem Material beschichtet. Untersu-
chungen haben gezeigt, dass sich hierfür Gold sehr gut eignet. Dies wird auf ein Sub-
strat mit guter elektrischer und thermischer Leitfähigkeit aufgebracht. Bei den Kollima-
torprototypen wurde hierfür Kupfer verwendet. Da Gold und Kupfer sehr stark inein-
ander diffundieren, war eine geeignete Diffusionsbarriere zu finden. In Kapitel 7 wird
die Untersuchung einer Diffusionsbarriere aus Nickel zwischen Gold und Kupfer be-
schrieben. Dabei wurden zwei Proben untersucht. Bei der ersten Probe wurden Nickel
und Gold in einem Sputterprozess auf das Kupfersubstrat aufgebracht. Die zweite Pro-
be wurde durch galvanische Abscheidung der beiden Elemente hergestellt. Zunächst
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wurden die beiden Proben mit Rutherford Backscattering Spectrometry (RBS, vgl. Ab-
schnitt 3.2) charakterisiert. Dann wurde die Diffusion in Abhängigkeit von der Tempe-
ratur gemessen und die Verteilung von Gold, Nickel und Kupfer in der Probe mit Hilfe
des Simulationsprogramms SIMNRA [20] bestimmt.
(a) Die neuen Kollimatorkammern für das
SIS 18 bei der Montage
(b) Die beschichteten Kollimatorteile (Gold
auf Kupfer, mit Nickel als Diffusionsbarriere)
Abbildung 1.3: SIS 18-Kollimatorkammern
Kapitel 2
Theoretische Grundlagen
2.1 Getterpumpen
2.1.1 Gettermaterialien und ihre Eigenschaften
Gettermaterialien zählen zu den gasbindenden Pumpen und werden vor allem in
der Ultrahochvakuumtechnik eingesetzt. Die Gasbindung an Getteroberflächen erfolgt
durch Adsorption, Absorption und Chemiesorption. Im Unterschied zu Kryopumpen,
welche Gase durch Physisorption an ihrer Oberfläche binden, ist hier hauptsächlich
Chemiesorption für die Gasbindung an Gettern verantwortlich. Die Chemiesorption ist
bei den üblichen Einsatztemperaturen im Gegensatz zur Physisorption irreversibel. Der
Sorptionsvorgang ist abhängig von Gasart, Gettermaterial, Oberflächenbeschaffenheit
und Temperatur. Ein einzelner Getterstoff kann seine maximale Aufnahmefähigkeit für
ein Gas bei einer Temperatur erreichen, bei der er für ein anderes Gas eine Gasquelle ist.
Um diesen Effekt zu vermeiden, verwendet manMischgetter aus mehrerenMaterialien,
um die Gasaufnahme für verschiedene Gase zu maximieren.
Unterschieden wird dabei zwischen Verdampfungsgettern und Volumengettern. Der
bekannteste Verdampfungsgetter ist Titan. In Titansublimationspumpen wird das Get-
termaterial verdampft und schlägt sich an den Wänden des Rezipienten als dünne
Schicht nieder. Durch Sorptionsvorgänge haften die Restgasatome an der Getterober-
fläche. Die Pumpleistung eines solchen Getters verringert sich mit zunehmender Ober-
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flächenbelegung. Bei Verdampfungsgettern ist die Schicht nicht regenerierbar. Daher ist
ein erneutes Sublimieren des Gettermaterials erforderlich. Die Standzeit des sublimier-
ten Getters erhöht sich mit sinkendem Druck.
Bei Volumengettern wird das umgebende Gas nicht nur an der Oberfläche adsorbiert,
es diffundiert auch in das Gettermaterial hinein. Dies wird beispielsweise in Bildröhren
durch Einbringen vonGetterstoffen, an denenGase sorbieren, praktiziert. Anmodernen
Teilchenbeschleunigeranlagen werden wegen der hohen Anforderungen an das Vaku-
umsystem verstärkt Volumengetter untersucht und zum Einsatz gebracht. Die so ge-
nannten Non Evaporable Getter (nicht verdampfbare Getter, NEG) haben den Vorteil,
dass sie in einem thermischen Aktivierungsprozess begrenzt regenerierbar sind und
durch sie Oberflächen, die üblicherweise Gas abgeben, zu gasbindenden Flächen (Pum-
pen) umgewandelt werden. Oft verwendete Gettermaterialien sind Titan, Zirconium,
Hafnium, Tantal, Niob und Thorium. Diese Stoffe werden häufig in Legierungen ein-
gesetzt, die sich durch hohe Sorptionsfähigkeit und geringe Aktivierungstemperatur
auszeichnen. Es werden möglichst niedrige Aktivierungstemperaturen zwischen 150
und 200 Grad Celsius angestrebt. Diese Temperaturen können mit Beschichtungen aus
Titan und Zirconium fast erreicht werden; das Hinzufügen von Vanadium in die Getter-
schicht senkt die Aktivierungstemperatur weiter ab. Am CERN entwickelte und geteste
Ti-Zr-V-Filme sind nach 24 Stunden bei 200°C vollständig aktiviert. Niedrigere Aktivie-
rungstemperaturen ergeben sich bei amorphen und nanokristallinen Strukturen. [6]
An Volumengetter werden zunächst zwei Forderungen gestellt. Erstens müssen sie che-
misch mit typischerweise im UHV-Restgasspektrum vorhandenen Gasen wie CO, CO2,
N2, O2, H2O und H2 reagieren können. Zweitens erfordern Einbau und Wartung, dass
sich die Getter auch an der Umgebungsluft bei Atmosphärendruck handhaben lassen.
Die oben genannten Elemente der Nebengruppe IVB des Periodensystems (z.B. Titan,
Zirconium) erfüllen am besten die Forderungen an Gettermaterialien. Diese sind ein
hoher Schmelzpunkt, ein hoher mechanischer Widerstand, eine gute Adhäsion auf dem
Substrat, nicht magnetisch und ungiftig zu sein, sowie geringe Ausbeuten für Photo-
und Sekundärelektronen zu haben. Die Löslichkeit von Sauerstoff im Material erreicht
bei diesen Elementen etwa 10 Prozent. Das Diffusionsvermögen für Sauerstoff ist aller-
dings bei Elementen der Nebengruppe VB (z.B. Vanadium) deutlich höher als in der
Gruppe IVB. Daher wird am CERN und bei der GSI eine Kombination aus diesen Ma-
terialien verwendet. [5, 4]
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Die Sorptionsprozesse sind sehr komplex und verlaufen in mehreren Schritten. Nach-
dem die Gase CO, CO2, N2, O2 und H2O zunächst physisorbieren, dissoziieren sie an-
schließend an der metallischen Oberfläche und werden dann chemiesorbiert. H2 hin-
gegen löst sich physikalisch im gesamten Volumen des Getters und steht in einem
temperaturabhängigen Gleichgewicht mit dem Partialdruck im Rezipienten. Bei hohen
H2-Konzentrationen im Getter bilden sich Metallhydride. Der Getter pumpt H2 um so
besser, je niedriger der Druck ist, bei dem die Metallhydride dissoziieren. Kohlenwas-
serstoffe reagieren wenig mit NEG-Oberflächen. Sie können bei höheren Temperaturen
aufgespalten und dann gebunden werden. Chemisch inerte Edelgase werden nicht sor-
biert.
Der Nachteil aller Gettermaterialien ist, dass nur chemisch reaktive Gase gepumpt wer-
den. Daher müssen Edelgase und wenig aktive Gase wie beispielsweise Methan auf an-
dere Art gepumpt werden, da diese nur durch Physisorption an der Oberfläche haften.
Hierfür können Ionengetter- oder Kryopumpen verwendet werden.
2.1.2 Bei GSI verwendete Volumengetter
Im UHV-Labor der GSI wurde eine Magnetron-Sputteranlage (Abb. 6.2) für NEG-
Schichten aufgebaut. In der Anlage werden derzeit die Dipolkammern des SIS 18 be-
schichtet. [2] Die Zusammensetzung der etwa 1 bis 1,5 µm dicken Getterschicht besteht
aus etwa 32 % Titan, 16 % Zirconium und 52 % Vanadium.
Unter Atmosphärenbedingungen bildet sich eine passivierende Schicht. Erst unter
UHV-Bedingungen kann der Getter wieder aktiviert werden. Dabei wird die Getter-
oberfläche zunächst im Ausheizzyklus der Anlage entgast. Anschließend wird der Get-
ter auf einer höheren Temperatur als die Umgebungstemperatur aktiviert. Bei der Ak-
tivierung diffundieren die an der Oberfläche chemisch gebundenen Gase (Oxide und
Nitride) durch die Wärmezufuhr in das Material. Die Kapazität eines Getters sinkt mit
jedem Belüftungsvorgang, da die Oberfläche komplett mit Gas gesättigt wird. Um die
Anzahl der Aktivierungszyklen zu vergrößern, wird eine hohe Löslichkeit von Sauer-
stoff im Getter gefordert. Mit dem Ti-Zr-V-NEG sind einige zehn Aktivierungszyklen
möglich.
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Die Getterpumpen werden über ihr Saugvermögen und ihre Kapazität charakterisiert.
Man misst das Saugvermögen für Wasserstoff und Kohlenmonoxid, da diese beiden
Gase verschiedene Bindungsverhalten aufweisen. Das Saugvermögen bei Wasserstoff
ist fast unabhängig von der gepumpten Gasmenge, da das Gas in das Material eindif-
fundiert. Für Kohlenmonoxid ist das Saugvermögen abhängig von der bereits belegten
Oberfläche. Mit steigenderMenge sorbierten Gases sinkt die Saugleistung ab. Das Saug-
vermögen in Liter/Sekunde kann nach folgender Formel berechnet werden:
S = AR · s · c¯4 · (1−
pEnd
pAn f
) (2.1)
Dabei ist AR die Getteroberfläche, s die Haftwahrscheinlichkeit an der Oberfläche, c¯ die
mittlere Teilchengeschwindigkeit und pAn f , pEnd der Druck zu Beginn bzw. am Ende
des Pumpvorgangs. Die Getterkapazität in mbar*l ist definiert als die Menge des an der
Oberfläche gebundenen Gases bis zu dem Zeitpunkt, an dem das Saugvermögen noch
fünf Prozent des Ausgangswertes beträgt.
Das Saugvermögen der NEG-Beschichtungen in den Dipolkammern im SIS 18 beträgt
0,25 bis 1,3 l*s−1*cm−2 für H2 und 5 bis 10 l*s−1*cm−2 für CO. [2] Die Werte hängen vor
allem von der Oberflächenbeschaffenheit der NEG-Schicht ab.
2.2 Monozeit
Die Monozeit ist definiert als der Zeitraum, in dem sich eine Monolage Adsorbat auf
der Oberfläche bei einer Haftwahrscheinlichkeit von s=1 (alle auftreffenden Teilchen
bleiben haften) ausbildet. Sie beschreibt die schnellstmögliche vollständige Belegung
einer Oberfläche. Mit der Gleichung
tmono =
n˜mono
p · NA
√
2piMmolarRT (2.2)
wird die Monozeit mit der Monoschicht n˜mono = 1015Teilchen · cm−2, der molaren Mas-
se, dem Druck und der absoluten Temperatur berechnet. In Tabelle 2.1 finden sich ex-
emplarisch die zur Analyse der NEG-Aktivierung (Kapitel 6) passenden Monozeiten
für Luft (Mmolar = 29). [28]
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Tabelle 2.1:Monozeiten in Abhängigkeit von Druck und Temperatur
p [mbar] T [K] tmono [s]
1 · 10−7 300 36
5 · 10−7 450 8,7
1 · 10−6 550 4,8
2 · 10−6 650 2,6
2.3 Diffusion
Diffusion beschreibt die Wanderung von Teilchen durch ein Festkörpermaterial. Dies
können zum einen adsorbierte Teilchen auf dem Weg in den Festkörper sein (Absorp-
tion), zum anderen Teilchen, die sich an die Oberfläche bewegen und dort ins umge-
bende Medium übertreten (Ausgasung). Platzwechselprozesse im Festkörper sind ein
statistisches Phänomen, die Bewegungsrichtung eines Teilchens ist rein zufällig. Auf-
grund von Konzentrationsunterschieden besteht eine größere Wahrscheinlichkeit, dass
sich ein Teilchen in Richtung des Konzentrationsgefälles im Festkörper bewegt. Bis sich
ein stationärer Zustand einstellt, ergibt sich, über viele Teilchen gemittelt, ein Stofftrans-
port. Dieser Transport wird als Diffusion bezeichnet. Das Atom wandert entlang von
Korngrenzen, über freie Zwischengitterplätze und Fehlstellen im Gitter. Dabei ist bei je-
dem Platzwechsel eine Energie Edi f f aufzuwenden. Die Platzwechselenergie entspricht
der zu überwindenden Potentialbarriere durch die Nachbaratome. Die Diffusion kann
mit der Teilchenstromdichte beschrieben werden:
jdi f f = −D grad n (2.3)
In dieser als 1. Fick’sches Gesetz bezeichneten Gleichung ist n die Dichte der Teilchen,
die durch den Körper wandern, und D der Diffusionskoeffizient. Das negative Vorzei-
chen entspricht der Bewegungsrichtung weg von Bereichen hoher Konzentration. Die
Temperaturabhängigkeit des Diffusionsprozesses ist imDiffusionskoeffizienten berück-
sichtigt:
D = D0 exp(−
Edi f f
RT
) (2.4)
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Das 2. Fick’sche Gesetz beschreibt die zeitliche Änderung der Teilchendichte n der ge-
lösten Atome im Festkörper. Die Berechnung der Konzentration (Diffusionsgleichung)
erfolgt im eindimensionalen Fall durch
∂n
∂t
= D
∂2n
∂x2
(2.5)
Die Annahme einer unerschöpflichen Quelle bedeutet, dass es zu jeder Zeit t eine kon-
stante Konzentration C0 der in den Festkörper diffundierenden Teilchen an der Ober-
fläche gibt. Damit lässt sich die Lösung für die Diffusionsgleichung (2.5) mit der Fehler-
funktion bestimmen. [26]
C(x, t) = C0 ∗ erfc ( x
2
√
Dt
) (2.6)
Dabei gelten folgende Randbedingungen:
C = C0 bei t ≥ 0, x = 0 (2.7)
C → 0 bei x → ∞ (2.8)
und die Anfangsbedingung:
C = 0 bei t = 0, x ≥ 0 (2.9)
Kapitel 3
Methoden zur Materialanalyse
3.1 Elastic Recoil Detection Analysis
Die Elastic Recoil Detection Analysis (ERDA) ist eine wohl etablierte Ionenstrahlanalyse
bei der vorzugsweise durch schwere Ionen aus der Probe elastisch gestreute Atome
bezüglich ihrer Kernladungszahl und ihrer Energie detektiert werden (Abbildung 3.1).
Dadurch können elementspezifische Tiefenprofile gemessen werden. Da es sich bei der
Streuung um einen Zweikörperstoß handelt, muss der Detektionswinkel kleiner als 90
Grad sein, da die Ejektile nur in Vorwärtsrichtung aus der Probe gestreut werden.
Abbildung 3.1: Das Prinzip der Elastic Recoil Detection Analysis: ein Projektilion streut in einem elas-
tischen Stoß ein Probenatom aus der Probe. Das Ejektil wird aufgrund seines Energieverlustes △E und
Weges durch das Buffergas und seiner Restenergie ERest im Detektor eindeutig identifiziert und einer
Tiefe in der Probe zugeordnet.
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Die ERD Analyse bringt folgende Vorteile mit sich:
• Die Zusammensetzung der Probe in Abhängigkeit von der Tiefe kann eindeutig
bestimmt werden.
• Der Stoßwirkungsquerschnitt skaliert mit der vierten Potenz der Kernladungszahl
der Projektilatome. Die verwendeten Schwerionen erhöhen durch diese Abhän-
gigkeit deutlich die Streuwahrscheinlichkeit, was eine bessere Auflösung durch
größere Statistik und niedrigere Nachweisgrenzen zur Folge hat. [17]
Das Projektilion der Energie E1, Masse M1 und Kernladungszahl Z1 dringt unter dem
Winkel ϑ bis zur Tiefe x in die Probe ein. In einem elastischen Stoß wird dem Ejektil der
Masse M2 und Kernladungszahl Z2 die Energie E2 übertragen und unter dem Winkel
θ, bezogen auf den Geschwindigkeitsvektor des Projektilions, aus der Probe gestreut
(vergleiche Abbildung 3.2).
Abbildung 3.2: Streugeometrie der ERDA-Streuung [21]
Zur Analyse der Ejektile wird der differentielle Streuquerschnitt dσ/dΩ herangezogen.
Die elastische Streuung lässt sich analytisch berechnen:
dσ
dΩ
(E1, θ) =
[
Z1Z2e
2(M1 + M2)
8piε0E1M2
]2
∗ 1
cos3 θ
(3.1)
In der Gleichung sind Zi die Kernladungszahlen, Ei die Energien und Mi die Massen
von Projektil und Ejektil. θ ist der Streuwinkel der Probenatome, e ist die Elementarla-
dung und ε0 die elektrische Feldkonstante.
3.1. ELASTIC RECOIL DETECTION ANALYSIS 13
Der kinematische Faktor k kennzeichnet den Energieübertrag beim elastischen Stoß:
k(θ) =
E2
E1
=
4M1M2
(M1 + M2)2
· cos2 θ (3.2)
Die Teilchen verlieren beim Durchqueren der Probe und des Detektoreintrittfensters
Energie, so dass die Energiebilanz mit dem kinematischen Faktor aus Gleichung 3.2
lautet:
Eges = (E1 −△E1) · k(θ)−△E2 −△E2,F (3.3)
Dabei sind die ∆Ei im rechten Teil der Gleichung die Energieverluste beim Eindringen
in die Probe (1), beim Verlassen der Probe (2) und dem Durchtritt durch das Mylarfens-
ter (2,F). Die Gesamtenergie Eges des Ejektils wird im Detektor nachgewiesen. [23]
Zuletzt wird das Verhalten der gestreuten Probenatome im Detektor betrachtet. Es gibt
imWesentlichen drei Möglichkeiten die Ejektile zu detektieren. Die Folienmethode ver-
wendet eine Mylar- oder Aluminiumfolie, deren Dicke in Abhängigkeit von den zu
detektierenden ERD-Teilchen gewählt wird. Nur diese Teilchen können die Folie durch-
dringen, da die Reichweite von Ionen in Festkörpern massenabhängig ist und mit zu-
nehmender Masse abnimmt. Hinter der Folie registriert ein Detektor die Energien der
einfallenden Ejektile. Diese Methode eignet sich hauptsächlich für Wasserstoff.
Als zweite Möglichkeit bietet sich die Flugzeitmethode an. Aus der Flugzeit des Teil-
chens zwischen Startdetektor und Energiedetektor (Stoppsignal) lässt sich die Masse
des Teilchens bestimmen. Als Startdetektor kann beispielsweise eine dünne Folie ver-
wendet werden, aus der Elektronen herausgeschlagen werden, wenn diese von einem
Ion durchdrungen wird. Aus den detektierten Elektronen lässt sich ein Startpuls erzeu-
gen. Als Energiedetektor kann ein Silizium-Sperrschicht-Detektor verwendet werden.
Bei der GSI wird ein Detektorteleskop verwendet, bestehend aus einer ∆E-Ionisations-
kammer und einem ERest-Halbleiterzähler. Die hochenergetischen Ejektile treten durch
ein differentiell gepumptes Fenster bestehend aus zwei dünnen, mit Aluminium be-
schichteten Mylarfolien in die mit Isobutan (Reinheit 99,95%, Arbeitsdruck 30 mbar)
gefüllte Detektorkammer (Abbildung 3.3) ein. Entlang ihres Weges durch die Kammer
ionisieren die gestreuten Probenatome das Buffergas und treffen am Ende der Ionisati-
onskammer auf eine rauscharme PIN-Diode, welche die Restenergie ERest der Ejektile
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bestimmt. Der Druck des Arbeitsgases ist so zu wählen, dass alle interessierenden Ele-
mente am Halbleiterdetektor ankommen, da mit ERest auf die Tiefe in der Probe des
gestreuten Ions zurückgeschlossen wird. Die Ionisation des Buffergases ist eine Funkti-
on der Kernladungszahl der ERD-Teilchen. In der Detektorkammer befinden sich drei
zueinander parallele Elektroden, die Kathode, das Frisch-Gitter und die Anode. Die po-
Abbildung 3.3: ERDA Detektor: Aufbau der Ionisationskammer [21]
sitiven Ladungen des Buffergases erzeugen durch Influenz kathodenseitig Ladung, die
in einen Spannungspuls umgewandelt wird. Je näher sich die Flugbahn an der Kathode
befindet, desto größer wird dieser Spannungspuls. Auf der anderen Seite bewegen sich
die Elektronen auf das Frisch-Gitter (Potenzial +500V) zu. Nachdem die Elektronen das
Gitter passiert haben, erzeugen sie auf der Anode (Potenzial +1000V) ebenfalls einen
Spannungspuls, der vom Ort der Ionisation unabhängig ist, da die Anode durch das
Frisch-Gitter von der Ladungsspur abgeschirmt ist. Aus dem Anodensignal lässt sich
auf die Kernladungszahl zurückschließen (△E). Der Streuwinkel lässt sichmit demVer-
hältnis von Kathoden- zu Anodensignal bestimmen und die gemessene Gesamtenergie
Emess = △E + ERest (3.4)
des Ejektils kann kinematisch korrigiert werden:
E2 = Emess ·
(
cos(35)
cos(θ)
)2
(3.5)
Dabei ist θ der detektierte Streuwinkel und 35° der Sollwinkel des GSI-Detektoraufbaus.
[1, 21] Mit Hilfe von Computercodes (z.B. KONZERD [8]) lässt sich dann ein element-
spezifisches Tiefenprofil der Probe erstellen.
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3.2 Rutherford Backscattering Spectroscopy
Als weitere wohl etablierte Ionenstrahlanalyse steht die Rutherford Backscattering
Spectroscopy (RBS) zur Verfügung. Dabei werden leichte Projektile, zum Beispiel Pro-
tonen, Helium und Kohlenstoff, in Rückwärtsrichtung an der Probe elastisch gestreut.
Dieser große Streuwinkel θ hat zur Folge, dass eventuell herausgestossene Probena-
tome die Messung nicht verfälschen, da diese nur in Vorwärtsrichtung aus der Probe
gestreut werden. Bei der Rückstreuanalyse sind nur Atome in der Probe nachweisbar,
deren Masse größer als die des auftreffenden Projektils ist. Bei den Stoßprozessen wir-
ken zwischen Projektilion und Probenkern Coulombkräfte. Die Wechselwirkung der
beiden Teilchen wird als elastischer Stoß zweier elektrisch geladener Teilchen beschrie-
ben. Die rückgestreuten Ionen haben unterschiedliche kinetische Energie aufgrund des
kinematischen Faktors (Gleichung 3.6) und der Tiefe. Das am Probenatom rückgestreute
Teilchen wird dann in einem geeigneten Detektor hinsichtlich seiner kinetischen Ener-
gie analysiert. Abbildung 3.4 stellt das Analyseverfahren schematisch dar. Es werden
oft Halbleiterdetektoren verwendet um die Energie der zurückgestreuten Projektilio-
nen zu messen. Der RBS-Detektor am GSI-Teststand (Abschnitt 4.2) ist in einem Streu-
winkel von 170° angebracht. Es handelt sich dabei um einen “Passivated Implanted
Planar Silicon” - Detektor, kurz PIPS. Mit der Detektorappertur von 8 mm Durchmes-
ser und 100 mm Abstand zwischen Probe und Detektor ergibt sich ein Raumwinkel
von 5 msr und ein Akzeptanzwinkel von ±2, 3. Mit Gleichung 3.6 kann durch den Ak-
zeptanzwinkel eine Energieunschärfe von ±7, 5−4 für Kohlenstoffprojektile auf Gold
berechnet werden. Im Experiment (vergleiche Kapitel 7) kann die Vorderkante für Gold
mit etwa 13,2 MeV und die Energieauflösung des PIPS-Detektors auf ca. 250 keV ermit-
telt werden. Der Detektor bestimmt somit hauptsächlich die Energieunschärfe ∆EE auf
1,9%. [27, 24]
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Abbildung 3.4: RBS-Analyseverfahren: Die rückgestreuten Projektilionen haben unterschiedliche ki-
netische Energie aufgrund des kinematischen Faktors und der Tiefe. Der Detektor misst die Energie der
auftreffenden Ionen. Das Energiespektrum kann am Rechner betrachtet werden. [16]
Die Teilchenenergie nach dem Stoß ist abhängig vomMassenverhältnis M1/M2 der bei-
den Stoßpartner und demWinkel, unter dem das gestreute Projektil detektiert wird. Der
kinematische Faktor k als Verhältnis der Energien des Projektilions vor (E0) und nach
(ERBS) dem Stoß für die Rutherford Streuung lautet:
k =
ERBS
E0
=

√
1−
[
(M1M2 ) sin θ
]2
+ (M1M2 ) cos θ
1+ (M1M2 )

2
(3.6)
Der Rückstreuwinkel wirdmit θ bezeichnet. Die wichtigsten Angaben zu den Gleichun-
gen finden sich in Abbildung 3.5. Die Energie der zurückgestreuten Projektile ist ab-
hängig von der Eindringtiefe in das Material, da der Energieverlust im Körper mit zu-
nehmender im Festkörper zurückgelegter Strecke größer wird. Beste Ergebnisse erzielt
man für Streuwinkel nahe 180°, da der kinematische Faktor vom Streuwinkel nahezu
unabhängig wird. Für eine Aussage über die quantitative Zusammensetzung der unter-
suchten Probe muss der differentielle Wirkungsquerschnitt und der Energieverlust im
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Abbildung 3.5: Darstellung der RBS-Größen: Die Masse M1 tritt mit der Energie E0 unter demWinkel
θein in die Probe ein, wird an derMasse M2 unter demWinkel θ, bezogen auf den Geschwindigkeitsvektor
des Projektils, gestreut und verlässt die Probe mit der Energie ERBS unter dem Winkel θaus. Der Akzep-
tanzwinkel Ω beschreibt die mögliche Abweichung vom Austrittswinkel θaus unter der ein gestreutes
Teilchen vom Detektors gerade noch regestriert wird.
Target bekannt sein. Der differentielle Wirkungsquerschnitt für RBS lässt sich wie folgt
mit den Kernladungszahlen Zi der Stoßpartner berechnen:
dσ
dΩ
(E, θ) = (
Z1Z2e
2
8piε0E0
)2 · 1
sin4 θ
[√
1−
[
(M1M2 ) sin θ
]2
+ cos θ
]2
√
1−
[
(M1M2 ) sin θ
]2 (3.7)
Aus dieser Gleichung folgt, dass mit höherer Kernladungszahl (quadratische Abhän-
gigkeit von der Kernladungszahl beider Stoßpartner) des Projektils der differentielle
Wirkungsquerschnitt der RBS-Messung größer wird. Ebenso nimmt dieser für schwere-
re Elemente zu. Der Wirkungsquerschnitt steigt mit niedrigeren Energien an, da dieser
auch vom Quadrat der Projektilenergie abhängig ist. Dennoch werden möglichst leich-
te Teilchen als Projektile verwendet, da Atome, die leichter als das Projektil sind, nicht
nachgewiesen werden können. Des Weiteren sinkt die Energieauflösung mit steigender
Projektilmasse.
Die Gesamtbilanz der Energie mit dem Energieverlust im Target beim Ein- (△Eein) und
Austritt (△Eaus) des Projektils aus der Probe und der beim Stoß übertragenen Energie
lautet:
ERBS = (E0 −△Eein) · k(θ)−△Eaus (3.8)
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Unter der Annahme, dass Ein- und Austrittswinkel des Projektils ähnlich und der Weg
durch das Target vor und nach dem Stoß etwa gleich lang sind (< E > gemittelte Ener-
gie ), ergibt sich für den Verlust der kinetischen Energie bezüglich einer Streuung an der
Oberfläche:
∆E =
dE
dx
|<E> ( kcos θein +
1
cos θaus
) · x (3.9)
ImGegensatz zu ERDA sind die unterschiedlichen Elemente in den RBS-Energiespektren
nicht immer eindeutig getrennt. Die Gesamtenergien verschiedener Elemente können
sich in der gemessenen Energieverteilung überlagern. [11, 23, 9] Hier lässt sichmit Com-
putersimulationen eine gute Näherungsfunktion errechnen. Dies kann zum Beispiel mit
der in dieser Diplomarbeit verwendeten Software SIMNRA geschehen. [20]
Kapitel 4
Experimenteller Aufbau
4.1 Strahlzweig des Experiments
Der Teststand befindet sich am Strahlzweig des Hochladungsinjektors (HLI), ein Teil-
abschnitt des UNILAC der GSI. Eine Übersicht ist in Abbildung 4.1 dargestellt. Am
Hochladungsinjektor werden die Ionen für die Experimente in einer Elektron Zyklotron
Resonanz Ionenquelle (EZR) erzeugt. Die Beschleunigung erfolgt durch einen Hochfre-
quenzquadrupol (RFQ) und eine interdigitale H-Struktur (IH).
Abbildung 4.1: Übersicht der Beschleunigeranlage, Bereich UNILAC [13]
Die auf 1,4 MeV/u beschleunigten Ionen werden auf ihrem Weg zum Experiment
mit magnetischen Feldern umgelenkt und fokussiert. Ein Faradaybecher steht zur
Strahlstrommessung zur Verfügung und kann gleichzeitig auch zum Unterbrechen des
Strahls während des Experiments genutzt werden.
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Da an dem Teststand Experimente in UHV-Umgebung mit statischen Drücken von
p ≤ 1 · 10−10 mbar möglich sein sollen, ist ein Übergangsbereich zum UNILAC (p ≈
1 · 10−7 mbar) über eine differentielle Pumpstrecke notwendig. Am Anfang der Pump-
strecke befindet sich ein Gate-Ventil, das den Strahlzweig vom UNILAC trennt.
In Abbildung 4.2 ist der Strahlzweig schematisch dargestellt. Hinter dem Gate-Ventil
(Ventil 1), folgt eine Turbomolekularpumpe und eine Penningmessröhre zur Druckmes-
sung an der Übergabestelle. Alle Turbomolekularpumpen an diesem Strahlzweig sind
ölfrei.
Abbildung 4.2: Schematische Darstellung des Strahlzweiges: Mit RGAwird ein Restgasanalysator, mit
WBM eine Wide Range Messröhre und mit TSP eine Titansublimationspumpe bezeichnet.
Um zu verhindern, dass Öldämpfe aus dem UNILAC bei Experimenten durch den ers-
ten Abschnitt des Strahlzweigs in den ausgeheizten UHV-Bereich vordringen, werden
diese mit Hilfe eines Kälteschilds bei 77 K ausgefroren. Hinter dem Kälteschild befin-
det sich eine weitere Turbomolekularpumpe, eine Wide Range Messröhre und ein Mas-
senspektrometer. Der erste Abschnitt des Strahlzweigs wird mit einem weiteren Ventil
(Ventil 2) abgeschlossen.
Am Anfang des zweiten Abschnitts des Strahlzweigs befindet sich ein Kollimator. Mit
dessen Hilfe kann der zum Experiment geleitete Strahl von beiden Seiten aus sowohl
in horizontaler, als auch in vertikaler Richtung beschnitten werden. Mit der Einstellung
der Kollimatorbacken wird somit auch die Größe des Strahlflecks für das Experiment
festgelegt. Hinter dem Kollimator befindet sich eine dritte Turbomolekularpumpe, ge-
folgt von einem Kryo-Rohr, das das Ende der Pumpstrecke bildet. Zwischen diesen bei-
den Pumpen ist eine weitereWide RangeMessröhre angeflanscht. Der zweite Abschnitt
wird mit einem UHV-Ganzmetallschieber (Ventil 3) zum Teststand abgeschlossen.
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4.2 Der Teststand
Der in Abbildung 4.3 dargestellte Teststand, in dem das Experiment stattfindet, besteht
aus zwei Ebenen. Abbildung 4.4 zeigt den schematischen Aufbau des Teststandes. Die
beiden Ebenen sind durch einen Zwischenboden getrennt. Die untere Ebene verfügt
über eine Xenon-Sputter-Ionenquelle mit einer Energie von 8 keV bei einem Strom von
≈ 5 µA. Diese ermöglicht ein in-situ Reinigen von Probenoberflächen durch Sputtern
unter Vakuumbedingungen von etwa 10−5 mbar. Der Rezipient wird durch eine Turbo-
molekularpumpe und eine Titansublimationspumpe gepumpt. Durch die Verwendung
einer Membranvorpumpe ist das UHV-Pumpsystem ölfrei. Im unteren Bereich wird der
Druck mit einem Penning-Vakuummeter gemessen.
Abbildung 4.3: Der Teststand für ERDA und RBS. Der Strahl gelangt durch das Strahlrohr von links
zur Kammer.
Im oberen Bereich der Kammer findet das Experiment statt. Der Strahl erreicht die
Kammer durch eine kleine Lochblende mit 10 mm Durchmesser. Der niedrige Leit-
wert dieser Blende verbessert das differentielle Pumpen und verhindert die Kontamina-
tion des Rezipienten mit Öl- und Fettdämpfen. Zur Analyse der Restgaszusammenset-
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Abbildung 4.4: Schematischer Aufbau des Teststandes [21]
zungwird ein Quadrupol-Massenspektrometer eingesetzt. Für die Strahlstrommessung
in der Kammer ist ein Faradaybecher mit Sekundärelektronenunterdrückung vorgese-
hen. An die Experimentkammer ist ein UHV-tauglicher △E-ERest-Detektor für ERDA-
Messungen unter einem Streuwinkel von 35° über ein Ventil angeschlossen. Dahinter
ist ein differentiell gepumptes Folienfenster notwendig, da durch die Detektorkammer
ein Buffergas bei etwa 30 mbar geleitet wird. Ebenso ist es möglich, einen Si-Halbleiter-
Detektor für RBS-Messungen unter einemWinkel von 170 Grad zum einfallenden Strahl
in der Kammer zu montieren.
4.3 Software
Die Datenakquisition erfolgt mittels CAMAC und MBS, dem “Multi Branch System”
der GSI. [14] Mit Hilfe von Go4, dem GSI Object Oriented On-line Off-line System, kön-
nen Detektorereignisse visualisiert und weiterverarbeitet werden. Go4 basiert auf der
CERN Software ROOT. Es bietet jedoch spezielle Schnittstellen für kleinere Experimen-
te. [12]
Kapitel 5
Probenhalterung
Für die Materialuntersuchungen und Charakterisierungen von Beschichtungen war ei-
ne geeignete Probenhalterung zu entwickeln. Diese sollte in den in Kapitel 4 beschrie-
benen Experimentierstand eingebaut werden, der bei der GSI für die Materialuntersu-
chungen mit RBS und ERDA verwendet wird. Da die zu untersuchenden Proben später
in einer UHV-Umgebung eingesetzt werden, müssen diese die bei der GSI üblichen
Ausheizzyklen für UHV-Kammern überstehen. Die Proben sollen im Verlauf des Ex-
periments auf Temperaturen von 200°C - 350°C geheizt und gehalten werden. Zu die-
sem Zweck wurde eine in-situ heizbare Probenhalterung entwickelt. Das in-situ Heizen
der Proben ermöglicht die Simulation eines UHV-Ausheizzyklus bei gleichzeitiger Cha-
rakterisierung der Proben. Die entsprechenden Anforderungen an die Probenhalterung
werden in Abschnitt 5.1 und die Umsetzung in Abschnitt 5.2 beschrieben.
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5.1 Anforderungen an die Probenhalterung
Aus den Gegebenheiten des Experimentaufbaus, also durch die Position der Detekto-
ren, der Strahlachse und des Sichtfensters, ergaben sich folgende Forderungen an die
Probenhalterung:
• Aufgrund des hohen Aufwands, die Materialproben in das Ultrahochvakuum zu
bringen, sollen wenigstens zwei in-situ heizbare Probenplätze auf der Halterung
realisiert werden.
• Zum Erfassen und zur Regelung der Probentemperatur ist eine Temperaturmes-
sung erforderlich.
• Für die Visualisierung des Strahlflecks soll ein Leuchtschirm verwendet werden.
Somit kann beim Einstellen der Strahlparameter für das Experiment die Größe
und Position des Strahlflecks optisch bestimmt und entsprechend angepasst wer-
den.
• In der Experimentierkammer des Teststandes sind die Detektoren an unterschied-
lichen Positionen eingebaut. Daher ist eineWinkelverstellung zwischen der jewei-
ligen Position für RBS- und ERDA-Messung, sowie dem Leuchtschirm erforder-
lich.
• Der Probenhalter muss zur Strahlstrommessung aus der Strahlachse herausgefah-
ren werden.
• Der Übergang zur Experimentkammer ist ein Conflat-Flansch vom Typ DN CF63.
• Alle elektrischen Durchführungen müssen UHV-tauglich sein.
• Für Messungen im Ultrahochvakuum müssen sämtliche Komponenten mindes-
tens bis 200°C ausheizbar sein.
Im Rahmen der Entwicklung wäre es wünschenswert, eine feste Verkabelung für Strom
und Temperaturmessung zu realisieren, da insbesondere Thermoelemente leicht reißen
können.
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5.2 Umsetzung
5.2.1 Die Targetleiter
Aufgrund der Größe der Proben und der Höhe des Rezipienten ist eine Anordnung
mit zwei übereinander liegenden Proben und einem dritten Platz für den Leucht-
schirm möglich. Entsprechend den Anforderungen konnte eine schon existierende
UHV-taugliche Targetleiter (Abbildung 5.1) verwendet und angepasst werden. Diese
ist aus Edelstahl gefertigt und bietet Platz für die zwei Proben mit den Heizern und
den Leuchtschirm. Letzterer besteht aus Aluminiumoxid, welches mit Chrom dotiert
ist. Diese Keramik wird bei der GSI an vielen Stellen zur Analyse des Strahlprofils ver-
wendet. Der Strahlschirm sitzt auf der unteren Position der Targetleiter.
Abbildung 5.1: Bestückte Probenhalterung, oben die zwei Targets auf den Keramikheizern, unten der
chromdotierte Al2O3-Leuchtschirm
Die UHV-Heizer befinden sich auf den beiden oberen Plätzen der Halterung. Die Heiz-
elemente (Abbildung 5.2) bestehen aus hoch reinem pyrolytischem Grafit als Leiter
kombiniert mit pyrolytischem Bornitrid als Isolations- und Trägermaterial (siehe An-
hang B.1). Die Widerstandsheizer mit einer Heizleistung von bis zu 45 W/cm2 ermög-
lichen ein schnelles Heizen der einzelnen Proben auf die gewünschte Temperatur. Zur
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Temperaturmessung werden Ni-Cr-Ni Thermoelemente (Typ K) verwendet (siehe An-
hang B.4). Die Regelung der Temperatur erfolgt durch einen einfachen Heizcontroller
mit Zwei-Punkt-Regelung.
(a) Zeichnung (b) Bild
Abbildung 5.2: Der verwendete Boralectric Widerstandsheizer
5.2.2 Die Positionierung der Proben im Teststand
Die Targetleiter muss zum einen in der Höhe (z-Manipulation) verstellbar sein und
zum anderen eine Rotation um die z-Achse ermöglichen. Dies wird durch eine Dreh-
Schiebedurchführung ermöglicht. Die Probenhalterung muss für die RBS-Messung in
einem 90 Grad-Winkel zur Strahlachse stehen; die Position für die ERDA-Messung liegt
etwa in einem 19 Grad-Winkel zur Strahlachse. Das Sichtfenster für die Beobachtung
des Strahlflecks liegt zwischen diesen beiden Positionen, so dass eine 90 Grad-Drehung
ausreichend ist. Die Drehung wurde mit einer mechanischen, Balg-gedichteten Dreh-
durchführung realisiert, welche sich in eingebautem Zustand konzentrisch oberhalb
der Experimentierkammer befindet. Der z-Manipulator ist ein UHV-tauglicher Mem-
branbalg mit einem Hub von ∆z = 250 mm. Eine Verbindungsstange aus Aluminium
verbindet die Drehdurchführung mit dem Probenhalter.
5.2. UMSETZUNG 27
5.2.3 Die Verkabelung
Die Verkabelung der Probenhalterung erfordert einen Durchführungsflansch für zwei
Thermoelemente (Typ K) und sechs Stromdurchführungen. Zwei der Durchführun-
gen sind mit den isoliert befestigten Proben verbunden, damit diese geerdet oder auf
ein bestimmtes Potenzial gelegt werden können. Die anderen Durchführungen dienen
der Stromversorgung der Heizelemente für zwei separate Heizkreise. Die Stromdurch-
führungen konnten nicht rotierbar realisiert werden, daher müssen die Kabel oberhalb
des z-Manipulators in einem DN CF63 T-Stück zur Seite weggeführt werden. Dies ist
möglich, da keine Notwendigkeit einer vollständigen Umdrehung des Probenhalters
besteht. Die Heizer sindmit silberbeschichtetemKupferdraht auf der Rückseite der Pro-
benhalterung kontaktiert. Für die benötigten Ströme von etwa 8 bis 10 A ist ein Draht-
durchmesser von 1,5 mm erforderlich. Von den Probenplätzen führen die Drähte ent-
lang der Verbindungsstange zur Drehdurchführung in isolierenden Keramikteilen nach
oben (Abbildung 5.3). Am oberen Ende der Verbindungsstange sorgen einzeln isolierte
Litzen für eine bewegliche Verbindung zu den Stromdurchführungen. Die Drähte der
verwendeten Thermoelemente werden in einer isolierenden Mehrfachkapillare (siehe
Anhang B.3) nach oben und von dort - ebenfalls beweglich - isoliert zum Durchfüh-
rungsflansch geführt.
Abbildung 5.3: Verkabelung
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5.2.4 Weitere Bauteile
• Die Silberdrähte werdenmit Hilfe vonMacorteilen isoliert nach oben geführt. Ma-
cor ist eine spanend bearbeitbare, UHV-taugliche Glaskeramik mit guten Isola-
tionseigenschaften und auch bei hohen Temperaturen einsetzbar (siehe Anhang
B.2).
• Die Abstandshalter aus Aluminium positionieren die einzelnen Macor-Isolatoren
entlang der Verbindungsstange.
• Der z-Manipulator wird auf eine neue Grundplatte geschraubt, die an dem Über-
gangsstück zur Experimentierkammer befestigt werden kann.
• Der Balg der Lineardurchführung hat einen DN CF50 Verbindungsflansch. Für
dieses unüblicheMaßmusste ein spezielles Übergangsstück gefertigt werden. Das
Bauteil dient gleichzeitig als Auflage für die neueGrundplatte des z-Manipulators.
Die technischen Zeichnungen und die Stückliste finden sich beide in Anhang A und
die technischen Daten zu den einzelnen Bauteilen befinden sich im Anhang B. Ab-
bildung 5.4(a) zeigt die Probenhalterung als CAD-Modell (mit aufgeschnittenem Balg
(rot)) und Abbildung 5.4(b) den fertigen Zusammenbau.
Die Probenhalterung wurde bis jetzt noch nicht unter UHV-Bedingungen getestet. Da-
her kann an dieser Stelle kein Enddruck angegeben werden, der für Untersuchungen
im UHV erreicht werden kann. Derzeit wird ein Druck von etwa 1, 5 · 10−9 mbar ohne
Ausheizen im Teststand erreicht.
5.2. UMSETZUNG 29
(a) CAD-Modell (b) montierte Probenhalterung
Abbildung 5.4: Die neue Probenhalterung für die Materialanalysen
Kapitel 6
NEG-Aktivierungszyklus
6.1 Hintergrund und Ziele des Experiments
Im Rahmen des FAIR-Projekts werden derzeit die Dipol- und Quadrupolkammern des
SIS 18 mit NEG beschichtet. Zu diesem Zweck wurde im UHV-Labor eine Magnetron-
sputteranlage, in Abbildung 6.2 dargestellt, zur Beschichtung der Strahlrohrinnenwän-
de aufgebaut. Dabei sind Qualitätskontrollen der Beschichtungen durchzuführen.
Üblicherweise wird die Stöchiometrie und die Akti-
Abbildung 6.1: NEG-Probe für
die ERDA-Strahlzeit
vierungstemperatur der Beschichtung mittels XPS er-
mittelt. Diese Methode ist jedoch nur auf die Ober-
fläche sensitiv. Die Ionenstrahl-Analysemethode ER-
DA hingegen hat den Vorteil, dass mitunter die ge-
samte Schichtdicke untersucht werden kann. Des Wei-
teren kann eine zeitliche Entwicklung, zum Beispiel
während der Aktivierung oder des Pumpens, aufge-
löst werden.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Stöchiometrie einer NEG-Probe (Abb. 6.1), die in
der Dipolkammerbeschichtungsanlage hergestellt wurde, mit ERDA bestimmt. Es wur-
de dann ein Aktivierungszyklus für die charakterisierte Probe auf der heizbaren Pro-
benhalterung aus Kapitel 5 durchgeführt und in-situ der Materialtransport der an die
NEG-Oberfläche gebundenen Gasteilchen mittels ERDA analysiert.
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Abbildung 6.2: Magnetronsputteranlage für NEG im UHV-Labor: vorne rechts ist die röhrenförmige
Anlage für die gebogenen SIS 18 Dipolkammern, hinten Mitte die Anlage für die SIS 18 Quadrupolkam-
mern, jeweils in geöffnetem Zustand, und vorne links die Spulen der Quadrupolbeschichtungsanlage zu
sehen. Die Kammern werden zur Beschichtung in die Spulen geschoben. Durch die Kammern wird eine
gewickelte Kathode aus Ti, Zr und V gespannt und die Beschichtung erfolgt mit Kryptom als Prozessgas.
6.2 Experimentdurchführung
Die Materialanalyse und die Untersuchung des Aktivierungszyklus wurden mit einem
Xenon-Ionenstrahl des Ladungszustands 18+ durchgeführt. Die Strahlenergie betrug
1,4 MeV/u. Der Strahlstrom wurde mit Hilfe der Kollimatorbacken so eingestellt, dass
das Experiment mit 30 nA Projektilstrom durchgeführt werden konnte. Das entspricht
etwa 1, 4 · 1010 Ionen pro Sekunde. Aufgrund der langen Totzeit der Ionisationskam-
mer kann kein höherer Strom gewählt werden. Der verwendete Detektor ist auf ca. 500
Ereignisse pro Sekunde limitiert.
Die mit einer NEG-Probe bestückte Probenhalterung wurde in den Teststand (Abschnitt
4.2) eingebaut und angepumpt. Da dies während der Strahlzeit erfolgte, war kein UHV-
Ausheizzyklus der gesamten Apparatur möglich. Die Aktivierung des Materials wurde
bei einem Basisdruck von p ≈ 1 · 10−7 mbar durchgeführt. Die Probe wurde daher mit
einer wesentlich höheren Gasmenge belastet, als dies später bei einer Standard-NEG-
Aktivierung im SIS 18 der Fall sein wird.
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Die Probe wurde zunächst bei Raumtemperatur charakterisiert. Nach etwa einer Stun-
de wurde das NEG auf 150°C geheizt. Bei dieser Temperatur begann die Aktivierung
der NEG-Beschichtung. Der weitere Temperatur- und Druckverlauf ist in Abbildung 6.3
dargestellt. Die Probe wurde etwa eine halbe Stunde auf einer Temperatur von 150°C
gehalten. Sollte das NEG bei dieser Temperatur aktiviert werden, müsste sich ein Trans-
port der gebundenen Gase von der Oberfläche in den Festkörper abzeichnen. Anschlie-
ßend wurde die Probe auf 250°C geheizt und für 1,5 Stunden bei dieser Temperatur
gehalten. Danach wurde die Temperatur auf 350°C erhöht. Diese Temperatur ist geeig-
net, Alterungseffekte durch wiederholtes Belüften zu minimieren. Nach einer halben
Stunde bei 350°C wurde die Probenheizung ausgeschaltet und die Probe kühlte sich ab.
Das Messprotokoll findet sich in Anhang C.5.
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Abbildung 6.3: Temperatur- und Druckverlauf der NEG-AktivierungmitMarkierung der Zeitbereiche
für die Auswertung
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6.3 Auswertung der ERDA-Spektren
Im Anschluss an das Experiment wurden die Veränderungen der Stoffverteilungen aus
den ERDA-Rohspektren analysiert. In Abbildung 6.4 ist das Rohspektrum der Probe
dargestellt. Es sind die Signale der Anode (∆E) und des Halbleiterzählers (Restenergie
ERest) gegeneinander aufgetragen. Da der Energieverlust ∆E im Buffergas mit der Kern-
Abbildung 6.4: Das ERDA-Rohspektrum wurde mit Go4 dargestellt. Es zeigt die Materialcharakteri-
sierung zu Beginn der Analyse. Die Polygonbedingungen markieren die Elemente C (blau), N (rot), O
(grün) und V (gelb). Die Farbskala stellt die Zählrate einer △E− ERest-Kombination da. Von blau nach
rot nimmt die Anzahl zu.
ladungszahl zusammenhängt, sind die nachgewiesenen Elemente als Linien sichtbar. In
diesem Spektrum finden sich C, N, O, Ti, V und Zr. Die Tiefe, aus der ein Teilchen ge-
streut wird, lässt sich aus der Restenergie bzw. der Gesamtenergie (Gl. 3.4) berechnen.
Ionen, die von der Oberfläche gestreut werden, haben die höchste Restenergie. Die An-
zahl der gezählten Ereignisse einer ∆E-ERest-Kombination ist durch die farbliche Kodie-
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rung gegeben. Häufig auftretende Ereignisse sind in rot und orange, selten auftretende
Kombinationen in blau und violett dargestellt. Der große Akzeptanzwinkel des Detek-
tors von 2,88 Grad beeinflusst die gemessene Gesamtenergie der gestreuten Ionen und
muss für eine quantitative Analyse kinematisch korrigiert werden.
Zunächst wurde rein qualitativ die Bewegung der einzelnen Gase von der Oberfläche in
das Gettermaterial betrachtet. Hier ließen sich erste Aussagen darüber treffen, wie ein
Gas ins Material transportiert wurde. Betrachtet wurden dabei die in Abbildung 6.3 far-
big markierten Zeiträume. Dabei wurden alle gewählten Temperaturbereiche berück-
sichtigt. Für eine genauere quantitative Betrachtung war es allerdings notwendig, die
Stöchiometrie aus den ERDA-Rohspektren mit dem KONZERD-Code zu berechnen.
Die Tiefenprofile der Probe vor und nach dem Aktivieren sowie bei den Aktivierungs-
temperaturen von 250°C und 350°C sind in den Abbildungen 6.9 - 6.12 dargestellt.
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Abbildung 6.5: Massenspektrum der Restgaszusammensetzung im Teststand vor der NEG-
Aktivierung
Die Betrachtung der Zusammensetzung der Restgasatmosphäre während des Experi-
ments zeigt, welche Gase nach dem Einbau der Probenhalterung in der Experiment-
kammer vorhanden waren. In den ERDA-Spektren müssen die elementaren Bestand-
teile der vom NEG gepumpten Gase zu finden sein. Abbildung 6.5 zeigt das Restgas-
spektrum des Teststandes vor der Aktivierung. Es enthält die Gase, die üblicherweise in
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einem UHV-Restgasspektrum (H2, OH, H2O, CO und CO2) vorliegen. Hinzu kommen
in geringen Mengen O2 und N2. Auffällig sind daneben die vielen Fragmente von Koh-
lenwasserstoffketten (CxHy). Diese kommen im Wesentlichen dadurch zustande, dass
einige Keramikteile, die Thermoelemente und die Silberdrähte mit Ethanol (C2H5OH)
und Isopropanol (C3H7OH) gereinigt wurden und die Rückstände von der Oberfläche
desorbierten. Die detektierten Peaks des Massenspektrometers lassen sich möglichen
Fragmenten dieser Ketten zuordnen.
6.3.1 Bewegung der gepumpten Gase
Im Rahmen der qualitativen Betrachtung wurden die elementaren Anteile (C, N, und
O), die CO, CO2, N2 und O2 bilden, berücksichtigt. Daher wurden im Folgenden die
Tiefenprofile für Kohlenstoff, Stickstoff und Sauerstoff jeweils bei Raumtemperatur, bei
150°C, bei 250°C, bei 350°C und nach dem Abkühlen auf 50°C verglichen. Diese Profile
sind Projektionen der Polygonbedingungen auf die Abszisse ERest. Die Polygonbedin-
gungen sind in Abbildung 6.4 farblich markiert: C(Blau), N(Rot), O(Grün)und V(Gelb).
Um eine Vergleichbarkeit der Profile aus den Polygonbedingungen zu ermöglichen,
wurden die einzelnen Spektren auf Vanadium normiert, da die metallischen Anteile
sich während der Aktivierung nicht änderten. Vanadium eignet sich am besten dafür,
da es den größten Anteil im Festkörper hat.
Der Druck lag während der Aktivierung im Bereich von 10−7 mbar und hatte eine kurze
Monozeit (s. Abschnitt 2.2) zur Folge. Die Monozeit in diesem Druckbereich ist für Luft
kleiner als eine halbeMinute (s. Tab. 2.1). Die durch den Stofftransport in den Festkörper
frei gewordene Oberfläche wurde in kurzer Zeit erneut mit Gas aus der Umgebung
belegt.
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6.3.1.1 Kohlenstoff
Die Charakterisierung der Probe (Abb. 6.6 a) zeigte,
dass im Rahmen des Fehlers im Festkörper und an
der Oberfläche kein Kohlenstoff nachweisbar war.
Wurde das NEG aktiviert, zeigte sich, dass bereits
bei 150°C ein Stofftransport stattfand (Abb. 6.6 b).
Im Festkörper stieg die Menge Kohlenstoff geringfü-
gig an; im oberflächennahen Bereich sammelte sich
bereits deutlich mehr Kohlenstoff. Beim Heizen auf
250°C (Abb. 6.6 c) bildete sich nahe der Oberfläche
ein deutlicher Kohlenstoffpeak aus. Der Material-
transport in die Tiefe lief langsamer ab als Kohlen-
stoff an der Oberfläche gebunden wurde. Dies wur-
de anhand der Zählrate deutlich, die an der Oberflä-
che größer war als im Festkörper. Wurde die Tempe-
ratur auf 350°C erhöht (Abb. 6.6 d) änderte sich das
Bild kaum. Die Tatsache, dass bei 350°C die Zähl-
rate trotz des höheren Umgebungsdrucks an der
Oberfläche leicht abnahm, deutete auf eine erhöh-
te Diffusion in den Festkörper hin. Beim Abkühlen
der Probe (Abb. 6.6 e) kam die Kohlenstoffbeförde-
rung zum Erliegen. Die Analyse hat gezeigt, dass die
NEG-Schicht Kohlenstoff von der Oberfläche in den
Festkörper transportierte. Durch den hohen Druck
beim Aktivieren waren die oberflächennahen Berei-
che nach der Aktivierung allerdings umgehend wie-
der gesättigt.
Abbildung 6.6: Veränderung der
Kohlenstoffmenge, die mit ERDA
während der NEG-Aktivierung nach-
gewiesen wurde. Charakterisierung a)
vor dem Heizen bei Raumtemperatur,
b) bei 150°C, c) bei 250°C, d) bei 350°C,
e) nach der Aktivierung bei 50°C
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Abbildung 6.7: Veränderung der
Stickstoffmenge, die mit ERDA wäh-
rend der NEG-Aktivierung nachge-
wiesen wurde. Charakterisierung a)
vor dem Heizen bei Raumtemperatur,
b) bei 150°C, c) bei 250°C, d) bei 350°C,
e) nach der Aktivierung bei 50°C
6.3.1.2 Stickstoff
Die Probencharakterisierung (Abb. 6.7 a) zeigte, dass
im Festkörper des NEG von Beginn an Stickstoff
enthalten war. Bei der Aktivierung des NEG er-
wies sich, genau wie bei Kohlenstoff, dass bereits
bei 150°C ein Stofftransport stattfand (Abb. 6.7 b).
Im Festkörper wie auch an der Oberfläche stieg die
Zählrate für Stickstoff an. Im Gegensatz zu Koh-
lenstoff gab es keine Ansammlungen von Stickstoff
in oberflächennahen Bereichen. Die Unterschiede
in den Zählraten der einzelnen Profile waren sehr
klein, da aus der Umgebung wenig Stickstoff ange-
boten wurde. Beim Heizen auf 250°C (Abb. 6.7 c)
und auf 350°C (Abb. 6.7 d) erhöhte sich die Zählra-
te für Stickstoff an der Oberfläche. Die Zählrate ist
im Rahmen des Fehlers jedoch nicht signifikant grö-
ßer. Die Profile für 250°C, 350°C und die abgekühlte
Probe (Abb. 6.7 e) unterschieden sich kaum. An der
Oberfläche hatte sich die Stoffmenge gegenüber dem
Beginn der Aktivierung erhöht.
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6.3.1.3 Sauerstoff
Die Charakterisierung der Probe (Abb. 6.8 a) zeigte,
dass im Festkörper des NEG bereits Sauerstoff ent-
halten war. An der Oberfläche war die Belegung mit
gebundenem Sauerstoff deutlich zu erkennen. Die-
se Belegung war zu erwarten, da das NEG nach der
Herstellung der Atmosphäre ausgesetzt war. Sauer-
stoff wies als einziges Gas im Vergleich zu Stickstoff
und Kohlenstoff vor der Aktivierung eine Erhöhung
an der Oberfläche auf. Während des Heizens stieg
bereits bei 150°C der Sauerstoffanteil im Festkörper
und an der Oberfläche der NEG-Schicht (Abb. 6.8
b). Der Sauerstoffanteil stieg beim Heizen auf 250°C
(Abb. 6.8 c) nochmals deutlich an. An der Oberfläche
begann der Sauerstoffgehalt abzunehmen. Das deu-
tete auf einen erhöhten Sauerstofftransport in die
Tiefe hin. Bei 350°C (Abb. 6.8 d) wurde die NEG-
Oberfläche fast frei von Sauerstoff und im Materi-
al sank der Sauerstoffgehalt durch den Transport in
tiefere, nicht mehr detektierbare Schichten. Der gute
Sauerstoff- undKohlenstofftransport bei Temperatu-
ren über 300 °C stimmt mit Messungen des CERN
überein, die einen weiteren Anstieg des Saugvermö-
gens für Kohlenmonoxid in diesem Temperaturbe-
reich nachweisen konnten. [7] Beim Abkühlen der
Probe (Abb. 6.8 e) kam der Transport zum Erliegen.
An der Oberfläche zeigte sich erneut eine Erhöhung
der Stoffmenge. Diese war frisch gebundener Sau-
erstoff an der aktivierten Oberfläche. Der Oxidpeak
war kleiner als vor der Aktivierung. Der Aktivie-
rungszyklus hat gezeigt, dass das NEG Sauerstoff
sehr gut aufnimmt. Die Abnahme der Sauerstoffkon-
zentration an der Oberfläche kann nicht auf das Zer-
stäuben durch den Ionenstrahl zurückgeführt wer-
den, da dies sonst auch bei Kohlenstoff hätte beob-
achtet werden müssen.
Abbildung 6.8: Veränderung der
Sauerstoffmenge, die mit ERDA wäh-
rend der NEG-Aktivierung nachge-
wiesen wurde. Charakterisierung a)
vor dem Heizen bei Raumtemperatur,
b) bei 150°C, c) bei 250°C, d) bei 350°C,
e) nach der Aktivierung bei 50°C
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6.3.2 Stöchiometrie und Tiefenprofil der NEG-Probe
Nachdem die Messung qualitativ ausgewertet wurde, ermöglichten die Ergebnisse mit
Hilfe des KONZERD-Codes eine Quantifizierung. [8] Damit konnte überprüft werden,
ob die im vorangegangenen Abschnitt vorgenommene qualitative Abschätzung auch
mit dem Tiefenprofil der ERD-Analyse übereinstimmt. Es wurden das Tiefenprofil für
die Materialprobe vor (Abb. 6.9) und nach (Abb. 6.12) der Aktivierung und bei einer
Aktivierungstemperatur von 250°C (Abb. 6.10) und 350°C (Abb. 6.11) bestimmt.
Die ermittelten prozentualen Werte der Materialzusammensetzung sind in zwei Tabel-
len zusammengefasst. In Tabelle 6.1 wird die NEG-Zusammensetzung analysiert. In Ta-
belle 6.2 werden die Gasbestandteile C, N und O aufgeführt. Da die Computerberech-
nung der Stoffkonzentrationen in atomaren Schichten (1015 Atome pro Quadratzenti-
meter) erfolgt, wird diese Angabe mit einer angenommenen Dichte von 5,75 g/cm3 in
eine Tiefe in Nanometern umgerechnet. Je nach tatsächlicher Abweichung der Dich-
te von diesem Wert (±0, 25 g/cm3) ändert sich die Tiefe um ±10 nm. Der Messfehler
der ERDA-Messung ist element- und energieabhängig. Bei etwa ±500 keV bis ±1 MeV
Auflösung haben die bestimmten Tiefenprofile einen Fehler von ±10 - 15 nm.
Abbildung 6.9: Charakterisierung der Materialprobe vor der Aktivierung
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Abbildung 6.10: Stoffkonzentrationen während der Aktivierung. Temperatur der Probe 250°C
Abbildung 6.11: Stoffkonzentrationen während der Aktivierung. Temperatur der Probe 350°C
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Abbildung 6.12: Materialanalyse der Probe nach der Aktivierung
In den Tabellen werden nur die Werte bis etwa 100 nm Tiefe in Schritten zu je 50 nm be-
rücksichtigt, da ab dieser Tiefe die Nachweisbarkeit von Zirconium stark abnimmt. Bis
zu dieser Tiefe ändern sich die prozentualen Anteile der drei metallischen Komponen-
ten kaum. Die kleinen Änderungen sind von der Menge eingelagerter Gasbestandteile
abhängig. Die jeweiligen Anteile von Titan, Zirconium und Vanadium an dem analy-
sierten Dreistoffsystem ergeben die in Tabelle 6.1 bestimmte Zusammensetzung. Die
bestimmten Anteile vor der Aktivierung liegen im Mittel bei 32,7 % Titan, 14,5 % Zirco-
nium und 52,8 %Vanadium. Diese prozentuale Verteilung ändert sich bei 250°C kaum
und stimmt etwa mit der gewünschten Zusammensetzung (Ti32Zr16V52) überein. [7]
Erst nachdem die Probe auf 350°C geheizt wurde, verschiebt sich das Profil leicht (Ti
31 % Zr 14,8 %, V 54,2 %); der Titananteil ist nach der Aktivierung im betrachteten
Bereich um drei Prozent gesunken. Diese Änderung der Metallanteile ist sehr wahr-
scheinlich keine Folge des Heizens sondern der Bestrahlung.
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Tabelle 6.1:Metallische Anteile der NEG-Probe [at%]
Element Tiefe [nm] Charakterisierung Aktiv. 250°C Aktiv. 350°C Abkühlen 50°C
Ti 0 31,8 31,7 29,6 27,4
Ti 50 32,3 32,4 31,2 31,1
Ti 100 35,1 33 32,6 31,9
Zr 0 14,3 16,2 15,4 16,8
Zr 50 16,2 14,7 14,6 14,6
Zr 100 12,6 13,7 14,1 14,2
V 0 53,9 52,1 55 55,8
V 50 51,5 52,9 54,2 54,3
V 100 52,4 53,3 53,9 53,9
Nach der Berechnung der Tiefenprofile konnte nun die Bewegung der Gase anteilig
ermittelt werden. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6.2 zusammengefasst.
Die Analyse zeigt, dass Kohlenstoff vor der Aktivierung nur in sehr geringen Men-
gen (weniger als 1 at%) in der Probe vorkam. Der Kohlenstoff sammelte sich bei 250°C
hauptsächlich im oberflächennahen Bereich und wurde nur mäßig in den Festkörper
transportiert. Mit fast 8 at% Anteil im Bereich der ersten 10 nm an der Zusammen-
setzung der Probe war der Anteil des gebunden Gases sehr hoch. Erst bei 350°C gab
es auch eine deutliche Zunahme des Kohlenstoffanteils im Festkörper. Im Experiment
konnten in der NEG-Schicht etwa 8 at% Kohlenstoff eingelagert werden. Die stöchio-
metrische Betrachtung zeigte, dass unter den gegebenen Vakuumbedingungen die Koh-
lenstoffmenge in der Nähe der Oberfläche bei Temperaturen oberhalb von 250°C gleich
blieb.
Bei der Betrachtung von Stickstoff fiel wie in Abschnitt 6.3.1.2 auf, dass der Anteil im
Material nur geringfügig von 1,6 at% auf 2 at% anstieg. Erst nach demHeizen auf 350°C
nahm zumindest in oberflächennahen Bereichen der Stickstoffgehalt auf bis zu 2,7 at%
zu. Ein eindeutiger Stickstofftransport konnte nicht nachgwiesen werden, da der Stick-
stoffpartialdruck im Rezipienten zu gering war. Der beobachtete Anstieg ist nicht deut-
lich außerhalb des Fehlers.
Die Analyse für die Sauerstoffbewegung im Material ergab zunächst, dass zu Beginn
der Aktivierung rund 5 - 6 at% Sauerstoff im Festkörper eingelagert waren. An der
Oberfläche war eine passivierende Oxidschicht zu erkennen. Der Sauerstoffanteil be-
trug hier 7 at%. Beim Heizen auf 250°C wurde der Sauerstofftransport ins Material
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durch den Anstieg der Materialanteile von 5 at% auf 9 at% erkennbar. In 100 nm Tiefe
wurde fast die erwartete Löslichkeit von 10 at% erreicht. Bei 350°C sank die Sauerstoff-
menge an der Oberfläche deutlich ab. Es wurde bei dieser Temperatur der niedrigste
Sauerstoffgehalt von 4,5 at% ermittelt. Trotz des Pumpens der aktivierten Schicht und
des sich beim Abkühlen abschwächenden Stofftransports war am Ende der Aktivie-
rung der Sauerstoffgehalt auf 5 at% gesunken. Im Festkörper sank der Sauerstoffanteil
bei 350°C ab und war nach der Aktivierung mit 6,5 at% ca. 1 at% höher als davor.
Tabelle 6.2: Anteile der gelösten Gasbestandteile an der NEG-Probe [at%]
Element Tiefe [nm] Charakterisierung Aktiv. 250°C Aktiv. 350°C Abkühlen 50°C
C 0 0,3 8 8 8,2
C 50 0,1 5,5 8 8,2
C 100 0,06 3 5,4 6,9
N 0 1,6 2 2,7 2,7
N 50 1,6 1,9 2,2 2,6
N 100 1,7 1,9 2,1 2
O 0 6,9 7,2 4,5 5
O 50 5,7 8,4 5,6 5,6
O 100 5 9,6 7,2 6,5
Die genaue Analyse der Tiefenprofile deckte sich mit der qualitativen Abschätzung aus
Abschnitt 6.3.1. Es konnte gezeigt werden, dass sich während des Ausheizzyklus die
Tiefenprofile für Kohlenstoff und Sauerstoff deutlich änderten. Beide Elemente wan-
derten während des Heizens von der Oberfläche in den Festkörper. Dies war bereits bei
moderaten Temperaturen von 150°C zu beobachten. Aufgrund des hohen Untergrund-
druckes im Rezipienten war die NEG-Oberfläche nach dem Heizzyklus jedoch nicht
“aktiv”, sondern bereits wieder gesättigt.
Kapitel 7
Diffusionsbarrieren für Gold auf
Kupfer
7.1 Hintergrund und Ziele des Experiments
Gold eignet sich als niedrig desorbierendes Material sehr gut zum Einsatz an Strahl-
verlustorten. Es wird auf ein Substrat mit guter elektrischer und thermischer Leitfähig-
keit, wie zum Beispiel Kupfer, aufgebracht. Untersuchungen bei der GSI haben gezeigt,
dass Gold und Kupfer bei einem typischen Ausheizzyklus stark ineinander diffundie-
ren. Abbildung 7.1 zeigt die Ergebnisse einer RBS-Messung zur Diffusion einer 200 nm
Goldschicht auf einem Kupfersubstrat bei Temperaturen bis zu 300°C. [3] Die Gold-
schicht diffundiert bei 300°C nach einer Woche nahezu komplett in das Kupfersubstrat.
Dies zeigt, dass eine Diffusionsbarriere notwendig ist. Bei elektronischen Bauteilenwird
zu diesem Zweck in der Regel Nickel eingesetzt. Daher wurde Nickel auf seine Eignung
als Diffusionsbarriere zwischen Kupfer und Gold untersucht. Die erste Probe wurde in
einem Sputterprozess, die zweite Probe durch galvanische Abscheidung der beiden Ele-
mente hergestellt. Die Charakterisierung der Proben erfolgte mittels RBS. Anschließend
wurde ein typischer Ausheizzyklus für die Proben auf der heizbaren Probenhalterung
aus Kapitel 5 durchgeführt. Aus den Materialanalysen bei den verschiedenen Tempera-
turen ließ sich mit Hilfe des RBS-Simulationsprogramms SIMNRA die Verteilung von
Gold, Nickel und Kupfer in der Probe bestimmen.
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Abbildung 7.1: Diffusion von Gold in Kupfer. RBS-Messung einer 200 nm Goldschicht auf Kupfer mit
16,8 MeV 12C2+ Ionen und einem Streuwinkel von 170 Grad. a) Materialprobe mit deutlich sichtbarer
Goldschicht, b) nach 8 h Heizen bei 200°C, c) nach 72 h Heizen bei 230 - 250°C d) Heizen der Probe auf
300°C, nach einer Woche ist das Gold nahezu komplett ins Substrat diffundiert.
7.2 Experimentdurchführung
Die RBS-Analysen der Proben während des Heizzyklus wurden mit einem Kohlenstoff-
Ionenstrahl durchgeführt. Der Kohlenstoff wurde auf 1,4 MeV/u mit dem Ladungszu-
stand 2+ beschleunigt, was einer Totalstrahlenergie von 16,8MeV entsprach. Der Strahl-
strom wurde für das Experiment auf 10 nA eingestellt. Das entsprach etwa 3 · 1010 Teil-
chen pro Sekunde.
Die Probenhalterung wurde mit den zwei in Abschnitt 7.1 beschriebenen Proben be-
stückt. Auf dem oberen Probenplatz wurde die Probe mit den aufgesputterten Schich-
ten, auf dem unteren Probenplatz die Probe mit den galvanisch abgeschiedenen Schich-
ten befestigt (Abbildung 7.2 zeigt die Proben vor, Abbildung 7.11 nach der RBS-
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Analyse). Danach wurde die Probenhalterung in den Teststand (Abschnitt 4.2) einge-
baut und angepumpt. Da für die RBS-Messung keine UHV-Bedingungen notwendig
waren, wurde die Messung nach dem Anpumpen im Hochvakuum bei Drücken im
Bereich von 10−7 mbar durchgeführt.
Abbildung 7.2: Materialproben vor der RBS-Analyse, links die im Sputterverfahren hergestellte Probe
und rechts die galvanisch hergestellte Probe
Beide Proben wurden bei Raumtemperatur (25°C) charakterisiert. Anschließend wur-
den sie auf moderate 100°C geheizt. Nach zweieinhalb Stunden wurde die Probenhei-
zung abgeschaltet. Nach dem Abkühlen der Proben wurden diese erneut charakteri-
siert. Eine Charakterisierung bei Heiztemperaturen hätte aufgrund der zeitlichen Ab-
folge der beiden Probenanalysen eine unterschiedliche Heizlast der Proben bedeutet
und wurde daher vermieden. Daraufhin wurden die Proben für 17 Stunden auf 250°C
geheizt. Die Charakterisierung erfolgte wieder bei Raumtemperatur. Als höchste Tem-
peratur wurde 350°C für einen dritten Heizzyklus gewählt. Diese Temperatur wurde
für zweieinhalb Stunden gehalten. Danach wurden die Proben nach dem Abkühlen
zum letzten Mal analysiert. Der Experimentverlauf ist in Abbildung 7.3 dargestellt. Das
Messprotokoll findet sich in Anhang C.4.
7.3 Auswertung der RBS-Spektren
Zunächst wurde mit SIMNRA ein RBS-Spektrum der Probe entsprechend den Vorga-
ben erstellt. Dieses Spektrum konnte zum Vergleich mit den gemessenen Energiever-
teilungen der beiden untersuchten Proben herangezogen werden. Dabei werden die
Schichtdicken in Atomen/Quadratzentimeter angegeben. Etwa 1015 Atome pro cm2 bil-
den eineMonoschicht. Die Dicke dieser Schicht hängt von der Dichte des Elements bzw.
der Elemente in dieser Schicht ab. Für Gold beispielsweise entspricht eine Monoschicht
1,694 Å. Um ein möglichst genaues Tiefenprofil zu erstellen, ist es nötig die Dichten
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Abbildung 7.3: Temperatur- und Druckverlauf der RBS-Messung einer Goldschicht auf einem Kup-
fersubstrat mit Nickel als Diffusionsbarriere
aller Materialkombinationen zu kennen. In dem untersuchten Fall bestand die Probe
aus einem Kupfersubstrat mit einer 200 nm dicken Nickelschicht als Diffusionsbarrie-
re und einer 300 nm dicken Goldschicht. Die errechneten Schichtdicken in Atomlagen
sind in Tabelle 7.1 zu finden. Für diese Stoffverteilungen ergab sich das in Abbildung 7.4
dargestellte simulierte Energiespektrum. In Anhang C sind in Tabelle C.1 die verwende-
ten Simulationsparameter zu finden. Auf der Abszisse ist die Energie der detektierten
rückgestreuten Projektile in keV bzw. in Kanälen aufgetragen. Ein Kanal entspricht bei
dem verwendeten Detektor etwa 4,12 keV. Die höchsten Energien eines jeden Elements
entsprechen den Oberflächenenergien bzw. der geringsten Tiefe im Material (kleinster
Energieverlust in Bezug auf die Oberfläche). Diese Energien werden auch als Vorder-
kanten eines Elements bezeichnet. Bei einem guten Detektor fallen die Vorderkanten
sehr steil ab. Für die Goldvorderkante konnte ein ∆E/E = 1, 9% bestimmt werden.
Dies entspricht etwa einer Abweichung von ±15 nm im Tiefenprofil. Mit zunehmen-
der Tiefe nimmt die Zählrate zu. Dies wird hauptsächlich durch die Vergrößerung des
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Wirkungsquerschnitts bei niedrigeren Energien verursacht. Überlagern sich Teile der
Energiespektren einzelner Elemente, so addieren sich die beiden Spektren in diesem
Bereich. Dies ist auch im simulierten Spektrum der Fall (Abbildung 7.4). Kupfer und
Nickel haben ähnliche Massen. Dadurch haben beide ähnliche Oberflächenenergien,
wobei die des schwereren Kupfers leicht höher ist. Da Kupfer das Substrat ist und sich
somit in größerer Tiefe der Probe befindet, bestimmt es den niederenergetischen Teil
des Spektrums. Ab einer gewissen Energie kommt die Energieverteilung von Nickel
hinzu. Aufgrund der insgesamt 500 nm dicken Beschichtung reicht die Nickelvorder-
kante über die von Kupfer hinaus. Der Energiebereich des deutlich schwereren Golds
ist im höherenergetischen Bereich des Spektrums und von Kupfer und Nickel klar ge-
trennt. An der Probe trat das für RBS typische Problemmit zusammengesetzten Proben
Abbildung 7.4: Simuliertes RBS-Spektrum der Cu-Ni-Au-Probe
auf. Durch die Energieüberlagerung konnte nicht genau zwischen Streuung an leichten,
oberflächennahen Atomen und schweren Atomen in der Tiefe unterschieden werden.
Die Oberflächenenergien für Kupfer, Nickel und Gold finden sich in Tabelle 7.1.
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Tabelle 7.1: RBS-Oberflächenenergien
Element Kupfer Nickel Gold
Energie [keV] 7813 7300 13187
Kanal (mit 4,12keV/Kanal) 1909 1772 3200
Schichtdicke [1 · 1015Atome/cm2] >25000 1826,484 1770,956
Zu Beginn des Experiments waren die Schichten von Kupfer, Nickel und Gold noch klar
getrennt. Es war daher gut möglich, die tatsächliche Dicke der aufgebrachten Schichten
zu bestimmen. Abbildung 7.5 zeigt die Materialprobe mit den aufgesputterten Schich-
ten. Die mit SIMNRA ermittelte Dicke der Goldschicht beträgt 313 nm und die der
Nickelschicht 131 nm. Das Spektrum der galvanischen Probe ist in Abbildung 7.6 zu
sehen. In diesem Spektrum ist die Nickelschicht so dick, dass kein Kupfer zu sehen ist.
Aufgrund der verwendeten Simulationsdaten musste die Schicht mindestens 940 nm
dick sein. Die Goldschicht hatte eine Dicke von 410 nm. Bei der gesputterten Probe war
somit die Nickelschicht etwas dünner als die geforderten 200 nm, während die galva-
nisch hergestellte Nickelschicht aufgrund des Herstellungsverfahrens um ein vielfaches
dicker war. Die Goldschicht der Sputterprobe entsprach gut den gewünschten 300 nm
Beschichtung, auch hier wurde die Schicht bei der galvanischen Probe dicker.
Abbildung 7.5: RBS-Spektrum der Materialprobe mit aufgesputterten Schichten
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Abbildung 7.6: RBS-Spektrum der Materialprobe mit galvanisch aufgebrachten Schichten
Nachdem die Proben für zweieinhalb Stunden auf 100°C geheizt wurden, änderte sich
für beideMaterialproben das Profil nur geringfügig. In der logarithmischen Darstellung
der galvanischen Probe in Abbildung 7.7 deutet sich an, dass Gold und Nickel leicht in-
einander diffundieren. Da die Zählrate der diffundierten Teilchen (etwa zwischen Kanal
1400 und 2450 entsprechend der Ausgangssituation in Abb. 7.6) kleiner als ein Prozent
war, diffundierten nur wenige Teilchen. Bei der Simulation wurde der Goldschicht ein
Nickelanteil von 5 % und der Nickelschicht ein Goldanteil von 0,2 % sowie ein Kupfe-
ranteil von 3 % hinzugefügt. Auch bei der gesputterten Probe (Abbildung 7.8) war die
Diffusion zu erkennen. Hier wurde in der Simulation der Goldschicht je 1 % Kupfer
und Nickel hinzugefügt. In der Nickelschicht hatte Gold einen Anteil von 0,1 %, Kupfer
von 3 %.
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Abbildung 7.7: Galvanikprobe nach 2,5 Stunden bei 100°C
Abbildung 7.8: Sputterprobe nach 2,5 Stunden bei 100°C
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Auch nachdem die Proben 17 Stunden auf 250°C geheizt wurden, war der Anteil von
Kupfer und Nickel im Gold bei beiden Proben nur wenig gestiegen. In der gesputter-
ten Probe (Abbildung 7.9) waren nun 4 % Nickel und 3 % Kupfer in der Goldschicht.
Die Goldschicht der galvanischen Probe (Abbildung 7.10) enthielt nun 3 % Nickel und
3 % Kupfer. Während die Nickelschicht der Sputterprobe bei dieser Temperatur kaum
Kupfer und Gold aufnahm, diffundierte bei der galvanischen Probe Kupfer in die Ni-
ckelschicht. In den tieferen Bereichen der Schicht betrug der Kupferanteil bis zu 20 %.
Abbildung 7.9: Sputterprobe nach 17 Stunden bei 250°C
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Abbildung 7.10: Galvanikprobe nach 17 Stunden bei 250°C
Die auf 350°C geheizten Proben zeigten sehr unterschiedliche Tiefenprofile. Während
die galvanische Probe (Abbildung 7.12) immer noch eine klar erkennbare Goldschicht
mit nur einem geringen Anteil an Kupfer (5 %) und einem etwas größeren Nickelanteil
(23 %) an der Oberfläche aufwies, waren die Schichten der Sputterprobe (Abbildung
7.13) stark ineinander diffundiert. An der Oberfläche betrug der Kupferanteil 62 %, die-
ser stieg mit zunehmender Materialtiefe an. Der Goldanteil betrug nur noch 12 % und
der Nickelanteil 26 %. Dies sieht man auch optisch an der Probe (Abbildung 7.11), die
sich im Gegensatz zur galvanischen Probe deutlich verfärbt hat. Die Tabellen C.2 und
C.3 im Anhang C enthalten alle in SIMNRA eingestellten Schichtdicken.
Abbildung 7.11: Materialproben nach der RBS-Analyse, links die verfärbte gesputterte Probe und
rechts die galvanische Probe
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Abbildung 7.12: Galvanikprobe nach 2,5 Stunden bei 350°C
Abbildung 7.13: Sputterprobe nach 2,5 Stunden bei 350°C
Kapitel 8
Schlussfolgerungen und Ausblick
Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde eine heizbare Probenhalterung konstruiert und
in Betrieb genommen, die es ermöglicht, Materialanalysen mit in-situ heizbaren Pro-
ben durchzuführen. Dabei können thermische Prozesse, wie zum Beispiel Diffusion,
mit den bei der GSI zur Verfügung stehenden Analysemethoden RBS und ERDA be-
obachtet werden. Die Probenhalterung wurde bei zwei Experimenten, die während der
Diplomarbeit durchgeführt wurden, erfolgreich eingesetzt.
8.1 NEG-Aktivierung
Die untersuchte NEG-Probe der GSI konnte schon bei 150°C aktiviert werden. Es ließ
sich nachweisen, dass die Probe die Elemente der chemisch reaktivenGase (Kohlenstoff,
Stickstoff und Sauerstoff) an der Oberfläche gebunden hat und bei der Aktivierung in
das Materialinnere transportierte. Besonders gut funktionierte der Stofftransport für
Sauerstoff. Dieser hatte im Experiment mit einem Stoffanteil von bis zu 10 Prozent auch
eine sehr gute Löslichkeit. Kohlenstoff wurde insbesondere bei hohen Temperaturen
(350°C) gut ins Material transportiert. Es konnte ein Anteil von 8 Prozent nachgewiesen
werden. Stickstofftransport konnte nicht nachgewiesen werden, da der Stickstoffpar-
tialdruck im UHV-Rezipienten zu gering war und bei dem ersten Experiment keine
bestimmten Gase eingelassen wurden.
Bei diesem Experiment wurde zum ersten Mal der Aktivierungszyklus von einer NEG-
Schicht zumindest qualitativ für Kohlenstoff und Sauerstoff elementspezifisch als Funk-
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tion der Aktivierungstemperatur und Tiefe visualisiert. Es wurde gezeigt, dass die Dif-
fusion von Kohlenstoff und Sauerstoff im Material mit ERDA nachweisbar ist, obwohl
die Charakterisierung einer Probe etwa 30 Minuten dauert.
Da die Messung im Druckbereich von 1 · 10−7 bis 1 · 10−6 mbar durchgeführt wurde,
stand eine große Restgasmenge zur Verfügung. Interessant wäre es, den untersuch-
ten Ausheizzyklus unter Ultrahochvakuumbedingungen bei Drücken unter 10−10 mbar
durchzuführen und dabei die Materialverteilung im Getter zu untersuchen. Dabei kann
festgestellt werden, ob die Stoffanteile von Kohlenstoff, Stickstoff und Sauerstoff, insbe-
sondere an der Oberfläche, dann niedriger ausfallen.
Es kann der Aktivierungszyklus speziell für ein bestimmtes Gas (insbesondere Stick-
stoff) durch Gaseinlass in den Rezipienten untersucht werden.
In weiteren Messungen kann die Kapazität der NEG-Schicht sowohl an der Oberfläche
als auch im Festkörper untersucht werden. Auch eine Bestimmung der Regenerierbar-
keit ist durch Analyse nach mehreren Aktivierungen möglich.
8.2 Nickeldiffusionsbarriere
Im Rahmen dieser Messung sollte die Eignung von Nickel als Diffusionsbarriere zwi-
schen Gold und Kupfersubstrat festgestellt werden. Es hat sich gezeigt, dass beide Ma-
terialproben bis 250°C noch über eine intakte Goldbeschichtung an der Oberfläche ver-
fügten. Diese enthielten aufgrund der Diffusion nur geringe Konzentrationen an Kupfer
undNickel. Erst dasHeizen auf 350°C brachte zusätzliche Erkenntnisse. Die dickere gal-
vanisch hergestellte Nickelschicht hatte auch bei dieser hohen Temperatur verhindert,
dass Kupfer in das Gold diffundierte. Diese Nickelschicht eignet sich als Diffusionsbar-
riere für die Kollimatoren im SIS18.
Es ist bei dem Einsatz dieser Diffusionsbarriere für die beschichteten Kollimatoren dar-
auf zu achten, dass die Nickelschicht dick genug ist, da dies auch bei hohen Temperatu-
ren auf längere Zeit ein Vermischen der Kupfer- und Nickelschicht mit der Goldschicht
verhindert.
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Anhang B
Datenblätter
B.1 Keramikheizer
Mit diesem Heizern wird die Probenhalterung geheizt. Hersteller ist Advanced Cera-
mics Corp. (Informationen unter der URL http://www.advceramics.com/). Die Da-
ten stammen von der Firmenwebsite der Firma Tectra (Informationen unter der URL
http://tectra.de/heater.htm).
• UHV kompatibel
• Temperatur bis zu 2.000 K
• Hohe Leistungsdichte (etwa 45 W
cm2
)
• Chemisch inerte Oberfläche
• Gute mechanische Stabilität
• Widerstandswerte von 1 bis 100 Ω
B.2 Macor - Keramikwerkstoff
Mit diesem Werkstoff wurden die Keramikbauteile der Probenhalterung hergestellt.
Macor lässt sich mit konventionellen Werkzeugen spanend bearbeiten.
• Die Einsatztemperatur beträgt im Dauerbetrieb 800°C und in der Spitze 1000°C.
• MACOR besitzt eine niedrige Wärmeleitfähigkeit und ist auch bei hohen Tempe-
raturen ein guter Wärmeisolator.
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• Es ist ebenfalls ein ausgezeichneter Elektroisolator und wird deshalb in der
Elektronik- und Halbleiterindustrie eingesetzt.
• Macor ist porenfrei und gibt kein Gas ab, wenn es im Ofen richtig ausgeheizt wur-
de. Dies macht MACOR zu einem idealenWerkstoff für Ultrahochvakuumanwen-
dungen.
• Es besitzt eine hohe Festigkeit und Steifigkeit. Im Gegensatz zu Hochtemperatur-
Kunststoffen kriecht und verformt sich MACOR nicht.
• Es ist strahlenbeständig und wird daher in der Nukleartechnik eingesetzt.
• Es kann dickschicht- oder dünnschichtmetallisiert, hartgelötet, mit Epoxidharz
oder Fritten verbunden werden. Es ist weiss und kann auf Hochglanz poliert wer-
den.
• Toleranzen ±0.013 mm, Oberflächengüte < 0,5 µm sind ebenso möglich wie das
Polieren auf 0.013 µm)
Quelle: TB Takac GmbH (im Internet unter der URL http://www.industrie-keramik.
de/ zu finden)
B.3 Degussit - Isolierkeramiken
DEGUSSIT® ist das eingetragene Warenzeichen für oxidkeramische Erzeugnisse, die
aus hochreinen Oxiden gewonnen und nach keramischen Verfahren hergestellt werden.
Eigenschaften:
• Extreme Reinheit
• Hohe Korrosionsbeständigkeit
• Hohe elektrische Durchschlagsfestigkeit
• Gute Wärmeleitfähigkeit
• Beständig in oxidierender und reduzierender Atmosphäre
• Widerstandsfähigkeit im Hochvakuum
• Stabilität bei hohen Temperaturen
Toleranzen:
• Allgemein: Durchmesser ±5 %. (jedoch nicht kleiner ±0,1 mm), Länge±1 %, Ge-
radheit: Die maximale Bogenhöhe beträgt 0,5 % der Länge.
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• Für Rohre und Stäbe kleiner 3 mm: Durchmesser ±5 %. (jedoch nicht kleiner
±0,05 mm), Länge ±1 %, Geradheit: Die maximale Bogenhöhe beträgt 0,5% der
Länge.
• Isolierperlen: Toleranzen ±3 % (jedoch nicht kleiner ±0,1 mm).
Quelle: FRIATEC AG, Mannheim (Informationen unter der URL http://www.friatec.
de)
B.4 Thermoelement Typ K
Bei der Probenhalterung wurden NickelChrom-Nickel Thermoelemente (Typ K) mit ei-
nem Durchmesser von 0,5 mm verwendet. Die unisolierten Feindraht-Thermoelemente
können im UHV eingesetzt werden. Die Thermoelemente zeichnen sich durch folgende
Eigenschaften aus:
• Schnelles Ansprechverhalten
• Einsetzbar von -200°C bis 1250°C
• Hohe Genauigkeit (0,75 % Fehler)
• Thermoelemente ab einem Durchmesser von 0,13 mm sind aus Draht nach DIN
Klasse 1 gefertigt.
• Punktgenaue Messungen durch feine Messspitze
Quelle: OMEGANEWPORT (Informationen und Thermoelement-Referenztabellen nach
ITS-90 unter der URL http://www.omega.de/)
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Anhang C
ERDA/RBS-Ergänzung
Tabelle C.1: Einstellungen für den Messaufbau in SIMNRA
Element C
Incident Ion Mass 12
Energy [keV] 16800
Incident angle [Deg] 0
Geometry (Scattering) Exit angle [Deg] 10
Scattering angle [Deg] 170
Offset [keV] 0
Energy per channel [keV/ch] 4,11 - 4,18Calibration
Quadratic term [keV/ch2] 0
Particles*sr 9,8E10 - 2,3E11
Energy resolution Detector resolution [keV] 600
Solid StateDetector type
Thickness unbegrenzt
Circular incident beam ⊘ =5 mm
Geometry (Detector) Circular detector aperture ⊘ =8 mm
Distance sample - detector 100 mm
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Tabelle C.2: Schichteinstellungen für die gesputterte Probe in SIMNRA
Temperatur. Layer Layerdicke Gesputterte Probe
[°C] Nr. [1E15 at
cm2
] Au [%] Ni [%] Cu [%]
1 1850 100 0 0
25 2 1200 0 100 0
3 25000 0 0 100
1 1850 98 1 1
2 1200 0.1 96.9 3
100 3 4000 0.07 1 98.93
4 7000 0.06 0 99.94
5 20000 0 0 100
1 1850 94 3 3
2 1200 2 95 3
250 3 4000 0.2 1 98.8
4 7000 0.2 0.8 99
5 25000 0 0 1
1 1850 12 26 62
2 1200 10 20 70
3 6000 8 5 87
4 1500 1.5 3.5 95350
5 2000 2 1.5 96.5
6 4000 1.5 1 97.5
7 1500 0.5 0 99.5
8 25000 0 0 100
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Tabelle C.3: Schichteinstellungen für die galvanische Probe in SIMNRA
Temperatur. Layer Layerdicke Galvanische Probe
[°C] Nr. [1E15 at
cm2
] Au [%] Ni [%] Cu [%]
1 2420 100 0 025
2 8600 0 100 0
1 2600 95 5 0100
2 9800 0.2 96.8 3
1 2600 93 4 3
2 2000 1.5 95.5 3250
3 1000 0.55 79.45 20
4 25000 0.2 79.8 20
1 2420 72 23 5
2 1000 28 65 7
350 3 800 5 85 10
4 4500 0.5 69.5 30
5 3000 0 55 45
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Tabelle C.4: RBS-Messprotokoll
Zeit △ t T [°C] Datei Anmerkung Druck [mbar]
10:55:00 00:00:00 25 AuNiCubot.txt Exp. Start 5,00E-07
11:30:00 00:35:00 27 AuNiCutop.txt
12:00:00 01:05:00 100 Start heating 100 1,00E-06
14:30:00 03:35:00 100 Stop heating 1,00E-06
15:04:00 04:09:00 51 AuNiCubot100.txt 1,70E-07
15:30:00 04:35:00 43 AuNiCutop100.txt 1,50E-07
16:05:00 05:10:00 100 Start heating 100
16:18:00 05:23:00 250 Exp. Pause 2,00E-06
09:00:00 22:05:00 250 1,50E-07
09:09:00 22:14:00 250 Stop heating
09:15:00 22:20:00 140 Baffle kalt (N2 liq) 1,60E-07
09:26:00 22:31:00 110 1,00E-07
09:40:00 22:45:00 90 8,80E-08
10:16:00 23:21:00 63 Exp. Restart 7,00E-08
10:19:00 23:24:00 50 AuNiCutop250.txt
10:50:00 23:55:00 47 AuNiCubot250.txt 6,20E-08
11:14:00 24:19:00 44 Beam off 5,80E-08
11:17:00 24:22:00 100 Start heating 100
11:26:00 24:31:00 370 7,60E-07
13:53:00 26:58:00 360 Stop heating 3,10E-07
14:01:00 27:06:00 220 2,50E-07
14:07:00 27:12:00 177 1,90E-07
14:22:00 27:27:00 128 1,30E-07
14:37:00 27:42:00 105 1,00E-07
15:05:00 28:10:00 78 AuNiCutop350.txt 8,60E-08
15:27:00 28:32:00 61 AuNiCubot350.txt G04 abgestürzt 7,30E-08
16:00:00 29:05:00 55 AuNiCubot350.txt 7,00E-08
16:30:00 29:35:00 50 Exp. Ende 6,50E-08
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Tabelle C.5: ERDA-Messprotokoll
Zeit △ t Temperatur [°C] Datei Anmerkung Druck [mbar]
10:22:00 00:00:00 26 Aug07-09 6,90E-08
10:28:00 00:06:00 23 7,70E-08
11:15:00 00:53:00 27 8,00E-08
11:17:00 00:55:00 27 Aug07-10 start heating 150 1,20E-07
11:33:00 01:11:00 155 6,20E-07
11:43:00 01:21:00 150 4,00E-07
11:53:00 01:31:00 150 4,40E-07
11:57:00 01:35:00 150 Aug07-11 heating 250 5,00E-06
12:04:00 01:42:00 260 1,00E-06
12:10:00 01:48:00 255 1,00E-06
12:25:00 02:03:00 250 1,10E-06
12:39:00 02:17:00 250 1,10E-06
12:57:00 02:35:00 250 1,00E-06
13:35:00 03:13:00 250 8,50E-07
13:46:00 03:24:00 250 Aug07-12 heating 350 8,00E-07
13:55:00 03:33:00 390 2,50E-06
14:00:00 03:38:00 370 1,70E-06
14:01:00 03:39:00 360 1,70E-06
14:04:00 03:42:00 350 1,65E-06
14:12:00 03:50:00 350 1,45E-06
14:20:00 03:58:00 350 Aug07-13 stop heating 1,44E-06
14:25:00 04:03:00 234 1,20E-06
14:33:00 04:11:00 165 8,00E-07
14:42:00 04:20:00 126 6,00E-07
14:50:00 04:28:00 107 4,80E-07
14:57:00 04:35:00 95 3,90E-07
15:04:00 04:42:00 86 Aug07-14 stopfile (15:00) 3,30E-07
15:12:00 04:50:00 77 2,65E-07
15:19:00 04:57:00 72 beam off (15:20) 2,20E-07
15:38:00 05:16:00 61 1,50E-07
15:52:00 05:30:00 55 Aug07-15 beam on (15:55) 1,25E-07
16:03:00 05:41:00 51 1,10E-07
16:24:00 06:02:00 47 beam off (16:28) 9,00E-08
16:29:00 06:07:00 46 Bel"uften (16:31) 9,00E-08
16:40:00 06:18:00 44 4,00E-07
16:44:00 06:22:00 45 Aug07-16 beam on (16:42) 1,70E-07
16:57:00 06:35:00 44 beam off 1,10E-07
XX ANHANG C. ERDA/RBS-ERGÄNZUNG
Anhang D
UHV-Reinigungsvorschriften
Dies ist die aktuell gültige technische Richtline zur Reinigung von UHV-Strahlrohren
aus Edelstahl der GSI Vakuum Gruppe. Diese wurde auch für die Bauteile der Proben-
halterung angewendet.
1. Entfernen aller groben Verschmutzungen und Späne durch Hochdruckausblasen
unter Beachtung der normalen Sicherheitsbedingungen. Grobe Verunreinigungen
werden mit einem allgemein gebräuchlichen Lösungsmittel abgewischt oder aus-
gespült. Schrubben, Drahtbürsten, Schleifen, Feilen und andere abrasive Metho-
den sind verboten.
2. Abwaschen mit Hochdruck (Wassertemperatur ca. 80°C) unter Benutzung eines
normalen, milden, alkalischen Reinigungsmittel. Abwaschen des Reinigungsmit-
tels und Eintauchen inWasser bis alle Spuren des Reinigungsmittels entfernt sind.
3. Trocknen unter einem warmen, gereinigten Luftstrom.
4. Komplettes Eintauchen in ein Ultraschallbad mit entfettendem Reiniger (z.B. Sur-
Tec ™ 138/092; pH 8) für mind. 15 min.
5. Abwaschen mit VE-Wasser (Wassertemperatur ca. 60°C), Lösungsmittel ist nicht
notwendig.
6. Eintauchen in ein heißes (60°C) Bad (P3 AlmecoTM P36) Ultraschall für 5 min.
Nach der Entnahme aus dem Bad sollte der nächste Schritt schnellstmöglich erfol-
gen.
7. Zweistufiges Spülen mit VE-Wasser, bei kontinuierlichem Frischwasser Nachlauf.
8. Trocknen in heißer, sauberer Luft bei 180°C. Trockenflecken sind zu vermeiden.
9. Abkühlen der Komponenten in einer trocknen, sauberen, staubfreien Luft.
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10. Ausheizen des Bauteils, in einem UHV-tauglichen Vakuumofen oder mit entspre-
chender Ausheizvorrichtung, bei 250°C 24 h.
11. Die Evakuierung darf nur mit komplett trockenen Pumpständen erfolgen.
12. Verpacken in Aluminiumfolie und anschliessend in PE-Folie
Die Größe des Ultraschallbades der GSI beträgt 900 x 500 x 500 mm (LxBxH). Faltenbäl-
ge werde bei der GSI nicht gereiningt.
Ersatz für Reinigungsflüssigkeiten in Pkt. 4 und 5 sind SurtTec 138/092, Isopropanol
Alkohol, Ethyl Alkohol, Aceton, Axarel 9000TM und Almeco P36.
Anhang E
Verwendete Konstanten und Symbole
Tabelle E.1: Verwendete Symbole
Symbol Bedeutung
A Fläche
C Konzentration
C0 Ausgangskonzentration
c¯ mittlere Teilchengeschwindigkeit
D Diffusionskonstante
D0 temperaturunabhängige Diffusionskonstante
dσ
dΩ differentieller Streuquerschnitt
E Energie
Edi f f Aktivierungsenergie
jdi f f Diffusionsstrom
k kinematischer Faktor
M Masse
Mmolar molare Masse
n Teilchendichte
n˜mono Teilchenzahl einer Monolage
p Druck
S Saugleistung
s Haftwahrscheinlichkeit
T Temperatur
tmono Monozeit
x Strecke, Tiefe
Z Kernladungszahl
θ Streuwinkel
Ω Akzeptanzwinkel
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Tabelle E.2: Verwendete Konstanten
Symbol Bedeutung
e Elementarladung: 1, 602 · 10−19 C
NA Avogadrosche Konstante: 6, 0221 · 1023 mol−1
R allgemeine Gaskonstante: 8, 3143 J·mol−1·K−1
ε0 elektrische Feldkonstante: 8, 85419 · 10−12 F/m
pi Kreiszahl: 3,14159
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